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Resumen. 
 El objetivo de esta tesis es investigar sobre la síntesis, propiedades y 
aplicaciones de las nanopartículas de Ca(OH)2 para consolidar materiales 
patrimoniales arquitectónicos. Las nanopartículas de Ca(OH)2 se han utilizado 
recientemente en la conservación del patrimonio, aunque algunos aspectos de 
la síntesis no son completamente comprendidos. En el presente estudio, hemos 
desarrollado métodos optimizados para obtener nanopartículas de alta pureza 
mediante síntesis de fase homogénea y heterogénea utilizando diferentes 
materiales de partida. Se han realizado del orden de cien síntesis en diferentes 
condiciones para comprobar la validez y fiabilidad del método sintético. Los 
resultados confirman que la temperatura de reacción tiene una gran influencia 
en el tamaño y la morfología de las nanopartículas de Ca(OH)2. Además, se ha 
investigado la estabilidad de las nanopartículas a lo largo del tiempo en mezclas 
de 2-propanol / agua, en las que se encontró que la ausencia de agua era crítica 
para evitar la aglomeración de Ca(OH)2. Una vez dispersas en 2-propanol, las 
nanopartículas se han utilizado para consolidar sustratos reales (piedra, adobe 
y estuco) confirmando su alto rendimiento en términos de consolidación 
superficial y – cuando se mezcla con ciertos surfactantes – en reducción de la 
absorción de agua. Asimismo, se ha investigado el uso de nanopartículas 
modificadas basadas en M(OH)2, donde M=Ca2+, Mg2+, con el objetivo de 
mejorar tanto la cohesión superficial como la durabilidad de los materiales 
patrimoniales (p. ej. piedra Tabaire). Finalmente, el tratamiento de consolidación 
basado en nanopartículas puras de Ca(OH)2 se utilizó en emplazamientos con 
valor patrimonial, como edificios históricos y yacimientos arqueológicos (Teatro 
Romano de Cartagena) obteniendo resultados satisfactorios.  
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Summary. 
The aim of this thesis is to investigate on the synthesis, properties and 
applications of Ca(OH)2 nanoparticles to consolidate architectural heritage 
materials. Ca(OH)2 nanoparticles have recently been used in heritage 
conservation, although some aspects of the synthesis are not fully-understood. 
In the present study, we have developed optimised methods for obtaining high-
purity nanoparticles based on homogenous and heterogeneous phase synthesis 
using different starting materials. Around one hundred syntheses have been 
performed to test the validity and reliability of the synthetic method in different 
conditions. The results confirm that the reaction temperature has a great 
influence on the size and morphology of Ca(OH)2 nanoparticles. Besides, the 
nanoparticles stability has been investigated over time in 2-propanol / water 
mixtures, in which the absence of water was found to be critical to avoid Ca(OH)2 
agglomeration. Once dispersed in 2-propanol, the nanoparticles have been used 
to consolidate real substrates (stone, adobe and stucco) confirming their high 
performance in terms of surface consolidation and – when mixed with certain 
surfactants – water absorption. Likewise, the use of modified nanoparticles based 
on M(OH)2, where M=Ca2+, Mg2+, has been investigated with the aim of improving 
both the surface cohesion and durability of heritage materials (e.g. Tabaire 
stone). Finally, the consolidation treatment consisting in pure Ca(OH)2 
nanoparticles has been used in cultural heritage sites, such as historical buildings 
and archaeological monuments (Roman Theatre of Cartagena) leading to 
satisfactory results. 
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Marco teórico de la tesis. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

  1 
Objetivos. 
 
1. Optimizar la síntesis en fase homogénea de nanopartículas de Ca(OH)2 
con aplicaciones a la consolidación de materiales arquitectónicos de 
interés patrimonial.  
2. Desarrollar nuevos métodos de síntesis de nanopartículas consolidantes 
de Ca(OH)2. 
3. Explorar la obtención de nanopartículas de Ca(OH)2 por síntesis 
heterogénea utilizando materiales de partida fácilmente accesibles. 
4. Caracterizar química y morfológicamente las nanopartículas obtenidas. 
5. Estudiar la estabilidad de las nanopartículas en diferentes disolventes y a 
lo largo del tiempo. 
6. Estudiar la eficacia consolidante de las nanopartículas obtenidas sobre 
sustratos reales (piedra, adobe, estuco). 
7. Aplicar las nanopartículas obtenidas en situaciones reales: edificios 
históricos y emplazamientos arqueológicos.  
8. Analizar la posibilidad de obtener nanopartículas mixtas o funcionalizadas 
que combinen propiedades consolidantes e hidrofugantes y permitan en 
un solo tratamiento ambos efectos. 
 

   
Capítulo 1-  Introducción y estado 
del arte.  
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1.1 Introducción. 
El ser humano ha usado y estado en contacto con nanomateriales desde la 
antigüedad [1]. Cualquier sociedad avanzada se caracteriza, entre otras cosas, 
por el respeto y el esfuerzo que dedica a conservar y poner en valor su patrimonio 
cultural. El patrimonio, del latín patrimonium (pater: padre; -monium: estado, 
condición, obligación), es una herencia que estamos obligados a ceder a futuras 
generaciones, al menos en igual condición que nos fue cedida. En este sentido, 
son innumerables las contribuciones de la Química para preservar, consolidar, 
restaurar, limpiar, acondicionar y, en definitiva, conservar el patrimonio cultural. 
En las últimas décadas, el desarrollo experimentado por la nanotecnología, 
incluso a nivel comercial, ha permitido un salto cualitativo y cuantitativo en la 
conservación del patrimonio, especialmente el patrimonio cultural material 
gracias al trabajo multidisciplinar entre científicos, restauradores e historiadores. 
En este sentido, ha sido posible paralizar el deterioro y consolidar materiales de 
valor arqueológico, histórico y artístico como documentos de papel, lienzos, 
frescos, pinturas, esculturas, tallas, textiles, elementos arquitectónicos y un largo 
etcétera.  
El patrimonio arquitectónico, debido a la exposición a agentes ambientales y a 
contaminantes antrópicos, es especialmente sensible al paso del tiempo. Son 
abundantes los ejemplos de restos arquitectónicos Egipcios, Mayas, Fenicios, 
Romanos, Púnicos o Árabes que tras ser descubiertos y excavados 
experimentan un deterioro acelerado al ser expuestos al ambiente, a veces de 
manera irreversible.  
En función del tipo de material el efecto del paso del tiempo puede ser más o 
menos acusado. La gran pirámide de Giza, la única de las Siete Maravillas del 
Mundo Antiguo que aún perdura, fue construida con granito y recubierta con roca 
caliza. El recubrimiento calizo desapareció por diversos motivos, pero el granito 
ha resistido varios milenios haciendo honor al dicho el hombre teme al tiempo, 
pero el tiempo teme a las pirámides. A lo largo de la Historia, el material utilizado 
Cap. 1. Introducción y estado del arte. 
5 
para construir era aquel que estaba disponible en las proximidades de la obra a 
realizar. Por ejemplo, es bien conocido el uso intensivo de la roca Tabaire en la 
construcción del teatro Romano de Cartagena y otras edificaciones modernistas 
del XIX (Figura 1-1). Esta roca se extraía de las canteras Romanas situadas en 
la diputación de Canteras en Cartagena (Murcia). Con el desarrollo del comercio 
por mar los materiales de construcción se lograron transportar a grandes 
distancias y esto hizo posible el acceso a materiales más nobles y resistentes, si 
bien estos se reservaban para el acabado estético o para los lugares ocupados 
por los patricios, utilizándose materiales más humildes como la roca Tabaire en 
los lugares reservados para los plebeyos, como queda patente en el teatro 
Romano de Cartagena.  
 
Figura 1-1. Teatro Romano de Cartagena (Murcia-España). 
 
Existe una amplia variedad de materiales pétreos usados en elementos 
arquitectónicos y otros objetos patrimoniales susceptibles de ser restaurados. En 
este sentido, un principio lógico a seguir debería ser el utilizar un material tan 
similar químicamente como fuera posible con el objeto a restaurar. Según este 
principio, el material ideal para restaurar un elemento realizado en roca caliza 
debería ser de naturaleza calcárea y si estuviera realizado con una roca silícea 
se debería usar un material a base de sílice o que fuera precursor de sílice. De 
esta manera, cada objeto susceptible de restauración podría restaurarse con una 
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formulación hecha a medida y, por lo tanto, idéntica químicamente con el material 
original.  
Este criterio lógico no siempre ha sido respetado, y muchos menos en el pasado, 
debido principalmente a la ausencia de alternativas y conocimientos para 
resolver los problemas con los que los restauradores se encontraban. Son 
abundantes los casos de tratamientos de consolidación de elementos 
arquitectónicos calizos porosos realizados con silicato de etilo, produciendo un 
material consolidado con sílice (SiO2), pero químicamente diferente del sustrato 
original. El criterio de similitud química, en tanto que permite una mejor 
compatibilidad química, debería ser un principio a seguir ya que evita introducir 
sustancias perjudiciales que pueden suponer un problema a futuro. En este 
sentido, usar un material químicamente igual o similar, o alguno de sus 
precursores, es siempre más respetuoso con el objeto a restaurar y proporciona 
mayores garantías para evitar problemas irreversibles. Un ejemplo de 
tratamiento que ha producido problemas de degradación irreversible, ha sido el 
empleo de polímeros acrílicos y vinílicos (etilacrilato, metilacrilato y metil 
metacrilato). Estos fueron muy populares entre los restauradores y empleados 
con profusión como consolidantes, adhesivos y barnices para restaurar pinturas 
murales, piedras y objetos arqueológicos. Dichos polímeros tienen efectos 
secundarios sobre el objeto restaurado debido a su pobre estabilidad 
fisicoquímica asociada a su envejecimiento natural: amarilleamiento, estrés 
mecánico y microfracturas [2], [3]. En la Figura 1-2 se muestran todos los 
aspectos relacionados con la compatibilidad para el caso de morteros históricos 
que deban ser restaurados [4]. La mayoría de ellos son aplicables al caso de los 
materiales pétreos u otros sustratos.  
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Figura 1-2. Compatibilidad. Diagrama de flujo general para la caracterización de morteros históricos [4]. 
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El uso de nanopartículas se está incorporando progresivamente al sector de la 
restauración, sobre todo para frenar el deterioro y consolidar materiales pétreos 
porosos de alto valor patrimonial. Estos materiales fueron utilizados debido a su 
facilidad para tallarlos por su menor dureza. Rocas sedimentarias areniscas, 
calcareníticas y dolomíticas se usaron profusamente para construir 
monumentos, un ejemplo es el Tabaire. La porosidad de estas rocas las hace 
especialmente sensibles a la meteorización y una vez expuestas se degradan 
irreversiblemente siguiendo diversos procesos: pelado, descascarillado, 
eflorescencias y arenado.  
Para evitar estos problemas tradicionalmente se aplicaba agua de cal, que es 
una disolución saturada en hidróxido cálcico (Ca(OH)2) en agua. Debido a la baja 
solubilidad del hidróxido cálcico en agua (1.65 g/L) el tratamiento no era muy 
eficaz. 
Actualmente existen productos comerciales que con mejor o peor acierto se usan 
para consolidar materiales pétreos porosos: silicato de etilo, suspensiones de 
nanopartículas de cal, nanosílice, resinas acrílicas, etc. Estos productos logran 
una mejor penetrabilidad en los poros del material y por tanto consolidan con 
más eficacia el mismo. 
El silicato de etilo (TEOS) es un consolidante de gran aceptación en el mundo 
de la arquitectura que se puede encontrar comercialmente bajo nombres tan 
diversos como KIMISTONE KSF®, SILETIL 100®, KEIM Silex OH®, 
CONSERVARE H-100®, Kerakover®, Protectosil® CHEM TRETE® 40D, 
TEGOVAKON® V 100, Wacker BS OH-100, etc. Estos consolidantes comerciales 
suelen contener silicato de etilo del 50 al 75% disuelto en alcohol etílico o white 
spirit y se pueden aplicar por inmersión, spray o a brocha.  A veces, como en el 
caso de CONSERVARE H-100® y Protectosil® CHEM TRETE® 40D contienen un 
agente hidrofugante de base alquiltrialcoxisilano, lo que permite consolidar e 
hidrofugar a la misma vez, con el consiguiente ahorro de tiempo y dinero. Tras 
su aplicación en una roca, el silicato de etilo (ingrediente activo) queda ocluido 
en los poros y tras evaporarse el disolvente reacciona con agua formando 
nanopartículas de gel de sílice (Si(OH)4) que cohesionan el material formando 
puentes de unión entre los granos de arena, si el material a consolidar es de 
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naturaleza silícea [5]. Bajo el nombre comercial de TEGOVAKON® V 100 y de 
Wacker BS OH-100 se comercializan consolidantes a base de silicato de etilo 
libre de disolventes, con un 100% del ingrediente activo. La ficha técnica de estos 
dos productos se puede consultar en el Anexo 3. Otra manera de consolidar en 
base a la sílice es utilizar suspensiones comerciales de nanosílice (SiO2) por 
ejemplo, NANO ESTEL® o CONSOLIDA PRO NANO®.  Estos consolidantes son 
una suspensión coloidal acuosa de dióxido de silicio (SiO2) con dimensiones 10–
20 nm y 5–10 nm respectivamente. Una vez evaporada el agua formará un gel 
de sílice con propiedades similares al formado por el TEOS [6], [7], [8].  
Las suspensiones alcohólicas de nanopartículas de cal (hidróxido cálcico) se 
pueden encontrar comercialmente bajo dos diferentes marcas: Nanorestore® y 
CaLoSiL®, la contribución italiana y alemana respectivamente al mundo de la 
restauración y conservación del patrimonio. Tras ser aplicados, el disolvente se 
evapora dejando nanopartículas de hidróxido cálcico en el material que al 
carbonatarse con el CO2 del aire producen la consolidación del mismo y a veces 
blanqueamiento debido a la formación de CaCO3. Es necesario que exista un 
cierto grado de humedad para que la carbonatación se produzca. 
Nanorestore® está compuesto por 2-propanol (94–98%), isobutanol (4–4.5%) y 
el ingrediente activo, hidróxido de calcio (0.2–1%), es decir contiene de 2 a 8 g/L 
de ingrediente activo. Este producto está protegido por una patente italiana del 
consorcio CSGI-Universidad de Florencia: FI/96/A/000255, de 13 octubre de 
1996. Por su baja concentración está especialmente indicado para restaurar 
frescos y otras obras de arte evitando el posible blanqueamiento, si bien se 
puede diluir para evitar este efecto [9]. Se puede usar también para consolidar 
rocas de base caliza, pero debido a su baja concentración suele ser necesario 
aplicar varios tratamientos. Según la ficha técnica del producto se puede diluir 
con agua (Anexo 3), sin embargo, esto produce una aglomeración de las 
nanopartículas y el producto pierde efectividad a nivel de penetración [10]. Este 
comportamiento ha sido descrito por varios autores como P. Baglioni et al. [11]. 
Un ejemplo del uso de Nanorestore® en materiales patrimoniales es debido a A. 
Macchia et al. (2014) [12]. 
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CaLoSil®, fabricado en Alemania por IBZ Salzchemie Freiberg GmbH & Co, es 
un consolidante para piedra y mampostería que está compuesto por hidróxido 
de calcio con concentraciones que van de 5 a 50 g/L suspendido en diferentes 
alcoholes: etanol, n-propanol o 2-propanol. El tamaño medio de partícula es de 
150 nm, según el fabricante.  Se puede usar, según el fabricante, en combinación 
con ésteres de ácido silícico y se puede mezclar con agua hasta un máximo de 
un 10% para evitar la floculación de las nanopartículas. El CaLoSil® tiene, por lo 
general, concentraciones relativamente altas en cal lo que puede producir 
blanqueamiento del material a restaurar. Para evitar este problema, el fabricante 
suministra un Test-Kit compuesto por la suspensión consolidante, disolvente 
alcohólico y diversos accesorios para realizar pruebas preliminares sobre la 
piedra a tratar para tener visión de conjunto previa a la intervención: grado de 
penetración, refuerzo, blanqueamiento, etc.  [13]. Un estudio pormenorizado del 
empleo de CaLoSil® como consolidante para piedra caliza Portland, es debido a 
Alanna S. Campbell (2013) [14]. La piedra Portland, extraída de la isla de 
Portland (UK), ha sido utilizada profusamente en construcciones emblemáticas 
de Londres como el Museo Británico, el Banco de Inglaterra y la Catedral de San 
Pablo, entre otras [15]. 
S. A. Ruffolo et al. (2015) [16] estudiaron el efecto de varios de los consolidantes 
comentados sobre una piedra caliza denominada Modica, (extraída de una 
cantera de Sicilia) sometida a ciclos de desgaste mediante sales. Emplearon 
Nanorestore® (nanopartículas de Ca(OH)2), Syton X30® (nanopartículas de sílice 
en agua) y Estel 1000® (TEOS en un disolvente orgánico). El tratamiento 
consolidante que mejor funcionó fue el basado en nanopartículas de Ca(OH)2 y 
el que peor funcionó fue el que utilizaba nanopartículas de sílice en agua, 
posiblemente debido a la poca compatibilidad química de la roca (CaCO3) con el 
consolidante (SiO2). Otro ejemplo de estudio comparativo de consolidantes para 
piedra caliza es el realizado por I. Karatasios et al. (2009) [17] en el Templo de 
Poseidon (Grecia), donde evaluaron la capacidad consolidante del hidróxido de 
calcio, de una emulsión acrílica (Lascaux Hydro-grund®) y materiales basados 
en el silano (Funcosil-Steinfestiger 100® y Rhodorsil RC-80®). 
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Al amparo del séptimo programa marco (FP7), la Unión Europea ha financiado 
proyectos como el NANOFORART, coordinado por la Universidad de Florencia, 
cuyo objetivo es desarrollar y aplicar nanomateriales para la conservación y 
preservación de obras de arte [18]. Otro ejemplo de proyecto financiado por el 
FP7 es el STONECORE (Stone conservation for the refurbishment of buildings) 
en que la UE ha invertido casi 2.5 millones de euros [19]. 
Las resinas acrílicas, por ejemplo POLAROID® B-72 (Röhm and Hass), también 
se han utilizado como consolidante de piedra caliza [20] y azulejos, siendo el 
producto preferido para consolidar azulejos, según una encuesta internacional 
realizada por Mendes et al. (2015) [21].  
Finalmente, resinas epoxi, como la EP 2101® de Eurostac, han sido utilizadas 
para la consolidación de piedras calizas como Ançá, Boiça, Coimbra y Lisbon. 
Ferreira y Delgado (2008) [20] compararon la efectividad de la consolidación de 
estas piedras con tres consolidantes químicamente muy diferentes: resinas 
epoxi, silicato de etilo (TEOS) y resina acrílica. Obtuvieron buenos resultados 
con los tres consolidantes, en comparación con las piedras sin tratar. En la piedra 
Ançá, utilizando el procedimiento de aplicación por pincelado, funcionó mejor el 
tratamiento con la resina acrílica, seguido del tratamiento con epoxi y del silicato 
de etilo, para una misma cantidad de consolidante absorbido (2.8 Kg/m2).  
Las fichas técnicas de todos los productos comerciales comentados se pueden 
encontrar fácilmente en internet.  
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1.1.1 Ciclo de la cal.  
La cal ha sido, es y será un material de construcción básico insustituible. 
Forma parte de los recursos con los que la humanidad ha contado desde hace 
miles de años donde fue usada extensivamente tanto para finalidades 
estructurales, como decorativas y desinfectantes. Históricamente, los objetos de 
piedra caliza y basados en cal como los enlucidos y los frescos han sido tratados 
con agua de cal (una disolución saturada de hidróxido cálcico), siendo uno de 
los primeros tratamientos para materiales de construcción bien documentados 
por autores como Vitruvio (25 a. C.) [22]. Las reacciones químicas implicadas en 
el ciclo de la cal son las mostradas en la Tabla 1-1. 
Tabla 1-1. Reacciones químicas del ciclo de la cal. 
Denominación Reacción Química Entalpía Ecuación 
Calcinación          CaCO3 → CaO + CO2 ∆Hr > 0 1 
Apagado           CaO
 
+ H2O → Ca(OH)2   ∆Hr < 0 2 
Carbonatación    Ca(OH)2 + CO2 → CaCO3 + H2O ∆Hr < 0 3 
 
El ciclo de la cal implica tres procesos químicos bien diferenciados tal como se 
muestra en la Figura 1-3. En primer lugar, la piedra caliza o carbonato cálcico 
(CaCO3) al ser sometida a temperaturas de unos 900–1200 ºC sufre una 
reacción de descomposición en la que se produce una pérdida de dióxido de 
carbono (CO2), quedando como producto el óxido de calcio (CaO), conocido 
como cal viva [23]. Este proceso es conocido como calcinación y es un proceso 
endotérmico que tradicionalmente se ha realizado mediante el fuego (Ec. 1). En 
segundo lugar (Ec. 2), la cal viva, por reacción con el agua, da lugar a hidróxido 
de calcio (Ca(OH)2), liberando calor en dicho proceso (reacción exotérmica). Por 
último, el hidróxido de calcio reacciona con el CO2 atmosférico para volver a dar 
el CaCO3 de partida (Ec. 3).  
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Figura 1-3. Ciclo de la cal y reacciones químicas involucradas. 
 
Los pesos moleculares de las sustancias involucradas en el ciclo de la cal son 
los siguientes:  
1. Calcinación del CaCO3:  
Reacción CaCO3               → CaO + CO2 
Denominación Calcita → Cal viva   + Dióxido de carbono 
Peso molecular (g/mol) 100.0872 → 56.0774 + 44.0098 
                                                                      
2. Hidratación del CaO para obtener Ca(OH)2: 
Reacción CaO                                                          + H2O → Ca(OH)2   
Denominación Cal viva + Agua → Cal apagada 
Peso molecular (g/mol) 56.0774 + 18.0153 → 74.0927 
        
3. Carbonatación del Ca(OH)2 para obtener CaCO3:    
Reacción Ca(OH)2                                                                     + CO2 → CaCO3 + H2O 
Denominación Cal apagada + Agua → Calcita + Agua 
Peso m. (g/mol) 74.0927   + 44.0098 → 100.0872   + 18.0153 
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De igual manera, puede plantearse un ciclo equivalente para el magnesio, donde 
las reacciones involucradas serían las siguientes: 
1. Calcinación del MgCO3: 
Reacción MgCO3                                                         → MgO + CO2 
Denominación Magnesita  → Cal de Mg   + Dióxido de carbono 
Peso molecular (g/mol) 84.3142 → 40.3044 + 44.0098 
                                                                         
2. Hidratación del MgO para obtener Mg(OH)2: 
Reacción MgO                                      + H2O → Mg(OH)2   
Denominación Cal de Mg + Agua → Cal apagada 
Peso molecular (g/mol) 40.3044 + 18.0153 → 58.3197 
      
3. Carbonatación del Mg(OH)2 para obtener MgCO3:  
Reacción Mg(OH)2                                               + CO2                → MgCO3 + H2O 
Denominación Cal apagada + Dióxido de 
carbono 
→ Magnesita + Agua 
Peso molecular (g/mol) 58.3197 + 44.0098 → 84.3142 + 18.0153 
 
Un aspecto importante a considerar en el ciclo de la cal es el termodinámico, 
sobre todo en lo referente a los calores de reacción. En el ciclo hay presentes 
reacciones endotérmicas y exotérmicas con entalpías de reacción importantes 
como se muestra en la Tabla 1-2. 
Tabla 1-2 Entalpías de las reacciones en el ciclo de la cal [24]. 
Reacción química ∆Hr(a) (kJ/mol-1) ∆Hr(a) (kcal/mol) 
1. CaCO3  →  CaO + CO2 183.164126 43.7480 
2. CaO
 
+ H2O → Ca(OH)2   -65.188476 -15.5700 
3. Ca(OH)2 + CO2 → CaCO3 + H2O -117.97565 -28.1780 
∑ = 0 0 
(a) Calculado a partir de las entalpias de formación [24]. Tabla 3-206. Tomo 1. 
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Tabla 1-3 Entalpias de formación de los compuestos del ciclo de la cal [24]. 
Compuesto ∆Hf (kJ/mol) a 25 ºC ∆Hf (kcal/mol) a 25 ºC 
CaCO3 -1212.1 -289.50 
H2O -286.0 -68.31 
CaO -635.1 -151.70 
CO2 -393.8 -94.05 
Ca(OH)2 -986.3 -235.58 
 
Dentro del ciclo de la cal, la reacción de interés para la consolidación de 
materiales calcáreos es la reacción de carbonatación (Ec. 3), en la que el 
hidróxido de calcio reacciona con el CO2 atmosférico para formar carbonato 
cálcico en presencia de humedad [25], [26], [27]. La velocidad de carbonatación 
depende de la temperatura, la humedad relativa y la concentración de CO2 [28]. 
La velocidad de carbonatación disminuye con la temperatura y por debajo de 4 
ºC el proceso de carbonatación es inhibido. Por otro lado, la humedad relativa 
(HR) juega un papel muy importante en la carbonatación del hidróxido de calcio 
ya que afecta a varios procesos físicos y químicos. El hidróxido de calcio 
reacciona rápidamente con el CO2 atmosférico para formar carbonato cálcico en 
presencia de humedad.  Con HR < 33% el proceso de carbonatación se paraliza 
o transcurre muy lentamente [29]. Es necesario tener un 75% de HR para que la 
carbonatación sea rápida. De hecho, es bien conocido que valores altos de HR 
(> 75%) aceleran la carbonatación, pero a partir de HR ≥ 98% la carbonatación 
es inhibida debida al principio de Le Chatelier: en la carbonatación se produce 
agua como subproducto que debe ser eliminada para que el proceso continúe. 
La presencia de una capa de agua sobre el Ca(OH)2 retrasa la carbonatación y, 
por ello, la masilla de cal (lime putty) se almacena durante largo tiempo bajo 
agua. La humedad relativa tiene también una gran influencia en el tipo de 
polimorfo de carbonato cálcico obtenido (Figura 1-5) [11], [30], [31].  
El disolvente en el que estén las partículas de hidróxido de calcio también 
afectará a la velocidad de carbonatación [32]. Desde un punto de vista práctico, 
para poder aprovechar el potencial del hidróxido cálcico es necesario mezclarlo, 
generalmente con árido, para realizar un mortero de cal o con otros ingredientes 
para obtener materiales como el cemento. Sin embargo, uno de los objetivos de 
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la presente tesis es estudiar las posibilidades del hidróxido cálcico puro como 
consolidante en forma de nanopartículas. 
Vitruvio (25 a. C.) intentó explicar el ciclo de la cal utilizando los cuatro elementos 
fundamentales (tierra, aire, agua y fuego) para justificar los fenómenos 
involucrados como endurecimiento del mortero, necesidad de calcinar, etc. [33]. 
Desde un punto de vista simbólico, el ciclo de la cal encaja perfectamente con 
los cuatro elementos de Aristóteles que se suelen representar en forma de ciclo 
con interrelaciones entre ellos. En el ciclo de la cal todos ellos están presentes: 
• Tierra, roca caliza (carbonato cálcico) y cal. 
• Agua.  
• Aire, que aporta el CO2 necesario para la carbonatación. 
• Fuego, necesario para la calcinación.  
Por otro lado, están presentes tres de los cuatro estados de agregación de la 
materia: 
• Sólido: Roca caliza (CaCO3), cal viva (CaO) y apagada (Ca(OH)2). 
• Líquido: Agua. 
• Gas: Aire, portador de CO2. 
Además, el peso molecular del CaCO3 es 100, un número que facilita los cálculos 
en términos porcentuales. Para más coincidencias, para el apagado 
estequiométrico de la cal viva, se necesita una relación en masa de CaO/agua 
de 3/1, lo cual facilita mucho las cosas. Sin embargo, debido a que la reacción 
es exotérmica se suele usar para el apagado una relación en masa de CaO/agua 
de 1/3. Esta es la proporción recomendada en la literatura [34]. 
El ciclo de la cal es por tanto en sí mismo, un compendio de procesos químicos, 
estados físicos, fenómenos termodinámicos (exotérmico-endotérmico, balance 
neto de calor de reacción cero) y fenómenos de pérdida y ganancia de masa 
(H2O y CO2).  
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1.1.2 Propiedades del Ca(OH)2 y del CaCO3. 
La solubilidad de la mayoría de sustancias sólidas aumenta con la 
temperatura. Sin embargo, la solubilidad de hidróxido cálcico disminuye al 
aumentar la temperatura como se muestra en la Figura 1-4. Debido a esto, el pH 
de una solución saturada de Ca(OH)2 se ve afectado por la temperatura como 
puede observarse en la Tabla 1-4.  
 
Figura 1-4. Solubilidad del hidróxido cálcico en función de la temperatura [24]. 
 
Tabla 1-4. Valores de solubilidad y pH de una disolución saturada de Ca(OH)2 en función de la temperatura [24]. 
Temperatura 
(ºC) 0 10 20 25 30 40 50 60 70 80 90 100 
Solubilidad 
(g/L) (a) 1.85 1.76 1.65 1.58 1.53 1.41 1.28 1.16 1.06 0.94 0.85 0.77 
Solubilidad 
(mol/L) (b) 0.025 0.024 0.022 0.021 0.021 0.019 0.017 0.016 0.014 0.013 0.012 0.010 
pH (b) 12.70 12.68 12.65 12.63 12.62 12.58 12.54 12.50 12.46 12.40 12.36 12.32 
(b)
 Calculado a partir de (a). 
Las propiedades físicas básicas del hidróxido cálcico se muestran en la Tabla 1-
5. 
 
0
0.2
0.4
0.6
0.8
1
1.2
1.4
1.6
1.8
2
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
So
lu
bi
lid
a
d 
(g/
L)
Temperatura (ºC)
Cap. 1. Introducción y estado del arte. 
18 
Tabla 1-5 Propiedades físicas del Ca(OH)2 [24]. 
Propiedad Valor 
Peso fórmula 74.10 
Color Blanco 
Forma cristalina Hexagonal 
Índice de refracción 1.574 
Densidad relativa (15 ºC) 2.2 
Punto de fusión (ºC) > 1600 
 
El carbonato cálcico presenta una forma amorfa (ACC) y tres polimorfos 
denominados calcita, aragonito y vaterita [30], [35]. Cada polimorfo posee una 
estructura cristalina diferente como puede observarse en la Figura 1-5. 
 
Figura 1-5. Polimorfos del CaCO3 [36]. 
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1.1.3 Consolidantes para materiales basados en CaCO3 y 
técnicas de aplicación. 
Doehne y Price (2010) [37], en una extensa publicación producida por The 
Getty Conservation Institute, hacen una recopilación de los consolidantes 
disponibles para materiales pétreos: cal y tratamientos relacionados, hidróxido 
de bario, polímeros orgánicos, alcoxisilanos, epóxidos, acrílicos y emulsiones. 
Por otro lado, también clasifican los posibles agentes disponibles para la 
protección de superficies (surface coatings): hidrofugantes (repelentes de agua), 
recubrimientos anti-grafiti, emulsiones, inhibidores de crecimiento cristalino, 
formación de oxalato, cal y biocalcificación, sílice coloidal y biocidas. Por 
ejemplo, se han desarrollado mezclas antifúngicas basadas en Ca(OH)2 y 
ZnO/TiO2 [38]. 
Independientemente del consolidante usado, los tratamientos se aplican 
mediante alguna de las siguientes técnicas de aplicación, dependiendo del 
sustrato (Figura 1-6):  
• Pincelado (brushing). 
• Absorción capilar (capillary absorption). 
• Inmersión (immersion). 
• Inmersión a vacío (immersion using vacuum) [39]. 
• Rociado (spraying). 
• Impregnación con cataplasma, papeta (poultice) o percolación. 
• Inyección (injection). 
Ferreira y Delgado (2008) [20] estudiaron la influencia de la técnica de aplicación 
comparando tres consolidantes aplicados en cuatro rocas porosas: Ançá, Boiça, 
Coimbra y Lisbon. Ançá y Boiça son rocas calizas y las otras son dolomíticas.  
Las técnicas de aplicación estudiadas fueron el pincelado, la absorción por 
capilaridad y la inmersión. En su estudio utilizaron tres consolidantes diferentes: 
silicato de etilo (Tegovakon V), resina acrílica (Polaroid B72) y resina epoxy (EP 
2101). Llegaron a la conclusión que la efectividad de la consolidación depende 
de la cantidad de consolidante incorporada al sustrato, y, por tanto, de la técnica 
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de aplicación. El estudio compara la efectividad de los consolidantes para una 
misma técnica de aplicación. No comparan las técnicas de aplicación entre sí. 
En todos los casos lograron buenos resultados en comparación con el material 
sin tratar. En el caso de la aplicación por pincelado, llegaron a la conclusión que 
la primera mano o capa aplicada juega un papel decisivo en el resultado final del 
tratamiento. La segunda y posteriores capas aplicadas no tienen un gran efecto 
en el resultado final, para los consolidantes estudiados.  
 
Figura 1-6. Técnicas de aplicación de los tratamientos consolidantes. 
 
Franzoni et al. (2015) [40] estudiaron la influencia de la técnica de aplicación en 
un tratamiento consolidante para piedra caliza basado en aplicar una disolución 
acuosa de hidrogenofosfato de diamonio 3 M. Esta sal de amonio, al reaccionar 
con la calcita forma hidroxiapatita.  Compararon el pincelado, la inmersión y la 
impregnación con cataplasmas de pulpa de celulosa. En todos los casos lograron 
penetraciones del consolidante de al menos 7.5 mm y un aumento de las 
propiedades mecánicas del sustrato. La aplicación del tratamiento por inmersión 
dio los mejores resultados: aumento de la resistencia a la tracción (tensile 
strength), aumento de la resistencia a la abrasión, disminución de la porosidad y 
aumento del ángulo de contacto. La aplicación de cataplasmas fue muy efectiva 
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también, aunque observaron problemas de blanqueamiento en las aristas de las 
probetas tratadas. La aplicación mediante pincelado produjo un aumento de la 
resistencia a la tracción comparable a la conseguida con las técnicas anteriores 
pero el aumento a la resistencia a la abrasión fue menor. Los autores observaron 
que no existe prácticamente diferencia entre aplicar con pincelado 10 o 20 manos 
(capas) del tratamiento. 
Mendes et al. (2015) [21], mediante una encuesta internacional entre 40 
especialistas en consolidación de azulejos llegaron a la conclusión de que el 
procedimiento preferido para la consolidación del cuerpo cerámico del azulejo es 
el pincelado (57%), seguido de la inmersión (20%) y el rociado (17%) y en último 
lugar estaría la inmersión a vacío (6%). 
Wójciak (2015) [41] estudió diferentes técnicas de aplicación para la 
desacidificación de papel con suspensiones de nanopartículas de Mg(OH)2 en 2-
propanol concluyendo que la inmersión es más eficaz que el rociado y que el 
pincelado. Sin embargo, la distribución del tratamiento fue más uniforme cuando 
se usó rociado. 
1.1.4 Tipos de nanopartículas. 
Las nanopartículas se pueden clasificar por el número de dimensiones cuyo 
tamaño es inferior a 100 nm según Ashby et al. (2009) [42]. Atendiendo a este 
criterio, se pueden presentar las posibilidades recogidas en la Tabla 1-6. 
Tabla 1-6. Un nanomaterial es un objeto con al menos una dimensión a escala de nanómetros. 
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Las nanopartículas obtenidas en la presente investigación presentaron 
estructura hexagonal y su tamaño se cuantificó a partir del diámetro del 
hexágono. Este es un parámetro más representativo del tamaño de la 
nanopartícula. Sin embargo, muchos autores prefieren expresar el tamaño de las 
nanopartículas en función del lado del hexágono. Diámetro (D) y lado (L) en un 
hexágono regular están relacionados matemáticamente (D=2L), como se 
observa en la Figura 1-7. En la revisión del estado del arte, los tamaños han sido 
expresados, principalmente, en función del diámetro, aunque el autor haya 
utilizado el lado del hexágono. Esto permite comparar los tamaños de las 
nanopartículas en los diferentes artículos.  
 
Figura 1-7. Relación entre el diámetro y el lado en un hexágono regular. 
1.1.5 Piedra Tabaire. 
El Tabaire es una calcarenita [43] extraída de una cantera situada en la 
diputación de Canteras, próxima a la ciudad de Cartagena (Murcia), España. Su 
uso, muy difundido a nivel arquitectónico en esta ciudad, data de tiempos de los 
Cartagineses (s. III a. C.) usándose posteriormente en la época Romana y 
Modernista. En la Figura 1-8 se puede apreciar el frente de explotación de esta 
cantera Romana. 
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Figura 1-8. Cantera Romana de donde se extraía la roca Tabaire. Diputación de Canteras (Cartagena). 
 
Es fácil encontrar bloques de Tabaire en edificios del casco histórico y en villas 
Modernistas en las afueras de la ciudad (Figura 1-9 y Figura 1-10). El Tabaire 
experimenta una rápida alteración cuando queda expuesto a los agentes 
meteorológicos debido a la absorción de agua y posterior recristalización salina 
[44]. Para evitar esto, tradicionalmente se ha recubierto con mortero de cemento 
o de cal, lo que permite evitar su deterioro por meteorización y mejorar su 
durabilidad. Las patologías de la roca Tabaire están recopiladas en la Tabla 1-7. 
 
Figura 1-9. Muros construidos con roca Tabaire en edificios históricos de Cartagena. 
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Figura 1-10. Roca Tabaire en la plaza de toros (arriba) y en el teatro Romano (abajo) de Cartagena. 
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Tabla 1-7. Patologías características de la roca Tabaire [45]. 
Patología Definición Términos 
equivalentes 
Subtipo(s) Confusiones posibles 
Disyunción de 
películas. 
Peeling. 
Despellejamiento de una fina capa superficial 
(submilimétrica a milimétrica) con aspecto de 
película o recubrimiento que ha sido aplicado en 
la superficie de la piedra. 
Peeling (anglicismo), 
despellejamiento, 
descascarillado, 
descascarado, 
separación de 
películas, pelado, 
peladura 
 - Ampollas, cuya morfología es como 
en pequeños domos. 
- Descamación, que consiste en el 
desprendimiento de laminillas de 
piedras (espesor: mm o cm). 
Descamación. 
Scaling. 
Desprendimiento de escamas o pilas de escamas 
de la piedra, que no sigue la estructura de la 
misma y se desprenden como las escamas de un 
pez o paralelamente a la superficie de la piedra. 
El espesor de las escamas es milimétrico o 
centimétrico y es despreciable en comparación 
con las dimensiones de su superficie. 
Defoliación, 
desfoliación. 
- Microdescamación: descamación en escamas curvas o 
planas de espesor milimétrico a submilimétrico, dispuestas 
como las escamas de un pez. 
- Descamación perimetral: descamación en la que la 
interfase con el sustrato sano es paralela a la superficie de 
la piedra. 
En el caso de que dicha superficie sea plana, la 
descamación se puede denominar desplacación o 
deplacación. 
- Deslaminación: corresponde a 
desprendimientos siguiendo la 
laminación sedimentaria  
 
Alveolización. 
Alveolization 
Formación de cavidades (alveolos) en la 
superficie de la piedra que pueden encontrarse 
interconectadas y pueden tener tamaño y 
aspecto variable (generalmente centimétrico, 
aunque a veces métrico). La alveolización es un 
tipo de meteorización diferencial, debida, 
posiblemente, a heterogeneidades en las 
propiedades físicas y químicas de la piedra. 
Tafoni, estructura en 
panal. 
Craterización: erosión consistente en un solo alveolo 
desarrollándose desde la arista de un bloque de piedra 
- Microcarstificación: que describe una 
red milimétrica a centimétrica de 
depresiones interconectadas, 
relacionadas con un proceso de 
disolución. 
-Pitting: correspondiente a la formación 
de agujeritos milimétricos en la 
superficie. 
Disgregación 
(Disintegration) 
Desprendimiento de granos individuales o 
agregados de éstos. 
Pérdida de cohesión, 
incoherencia, 
descohesión, 
friabilidad, 
desagregación, 
incoherencia 
intergranular, 
pulverización, 
desgranamiento 
- Desmenuzamiento: Desprendimiento de agregados de 
granos del sustrato, generalmente pequeños (<2cm).  
- Disgregación granular: Característica de rocas 
sedimentarias granulares (p. ej., areniscas) o de rocas 
granulares cristalinas (p. ej., granitos). La disgregación 
granular produce detritos relacionados con el cuerpo 
general de la piedra que se pueden apreciar al pie de los 
muros que sufren el proceso.  
Pulverización: Término para describir la disgregación 
granular de piedras con grano de tamaño muy fino. 
Disgregación sacaroidea: empleado principalmente en 
mármoles cristalinos blancos. 
Arenización (Sanding): utilizado para describir la 
disgregación granular de areniscas y granitos. 
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Las patologías sufridas por la roca Tabaire son la alveolización, el peeling, la 
descamación (scaling) y el arenado (sanding). Ejemplos de dichas patologías, 
en el Tabaire de monumentos de Cartagena, pueden observarse en la Figura 
1-11. 
 
Figura 1-11. Tabaire y sus patologías: A) Alveolización en el teatro Romano; B) peeling en el teatro Romano; C) 
peeling y scaling en las canteras Romanas; D) eflorescencia y sanding en la Muralla Púnica de Cartagena. 
 
La roca Tabaire está compuesta mayoritariamente por calcita (55–75%) (Lanzón 
et al. [43]). El segundo componente por orden de importancia es el cuarzo (SiO2) 
con una contribución del 10–25%. También están presentes en pequeña 
cantidad la dolomita y la moscovita y en algunos casos hay mínimas cantidades 
de yeso y de halita. La composición química de siete muestras de Tabaire de 
diferente procedencia (ST1–ST7) se puede ver en la Tabla 1-8 e ilustran lo 
comentado anteriormente. 
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Tabla 1-8. Composición química de la roca Tabaire. Análisis por XRF [43]. 
Análisis XRF, % ST1 ST2 ST3 ST4 ST5 ST6 ST7 
CaO 37.07 28.79 34.85 28.73 48.14 31.29 33.97 
SiO2 14.02 18.61 21.64 26.95 8.39 17.74 15.25 
Al2O3 2.27 4.10 4.29 5.26 1.98 2.95 2.76 
MgO 2.82 3.93 4.87 3.52 0.66 4.89 7.95 
Fe2O3 1.29 2.02 1.94 2.21 1.31 1.45 1.29 
Na2O 1.68 2.90 0.69 2.05 0.47 0.74 0.27 
K2O 0.83 1.7 0.91 1.11 0.38 0.53 0.49 
SO3 0.74 8.98 0.81 1.73 0.53 0.15 0.26 
Otros <0.5 <0.5 <0.5 <0.5 <0.5 <0.5 <0.5 
 
 
Tabla 1-9. Composición química de la roca Tabaire. Análisis por TG [43]. 
Análisis TG, % ST1 ST2 ST3 ST4 ST5 ST6 ST7 
H2O 3.43 2.13 1.10 3.08 0.65 2.61 0.38 
Organic CO2 6.35 2.99 1.71 7.02 1.64 5.69 1.10 
Inorganic CO2 29.15 23.37 26.73 18.17 35.37 31.95 34.84 
Total CO2 35.50 26.36 28.44 25.19 37.01 37.64 35.94 
 
La roca Tabaire presenta una porosidad total del 16.41% de la cual, un 15.71% 
se considera porosidad abierta (poros conectados con la superficie) y solo un 
0.70% se cuantifica como porosidad cerrada (poros encerrados por el material 
sólido). Una distribución espacial de los poros en el Tabaire, en función de la 
profundidad, puede observarse en la Figura 1-12. La porosidad presenta grandes 
variaciones en la dirección estudiada con un mínimo de 13.5% y un máximo de 
18.3%. Por otro lado, la distribución del tamaño de los poros del Tabaire 
expresado como diámetro equivalente (diámetro de una esfera de volumen 
equivalente al volumen del poro) es mostrada en la Figura 1-13 [43]. 
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Figura 1-12. Distribución espacial de los poros según la profundidad en la roca Tabaire [43]. 
 
 
Figura 1-13. Diámetro equivalente de los poros encontrados en la roca Tabaire [43]. 
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1.2 Estado del arte. 
1.2.1 Consolidantes inorgánicos para el tratamiento de 
materiales porosos. 
Son abundantes los esfuerzos realizados para arrojar luz sobre las sustancias 
a usar y sobre la metodología a seguir para proteger y preservar materiales de 
interés patrimonial deteriorados. Muchos monumentos y obras arquitectónicas 
están basadas en materiales relacionados con el carbonato cálcico (CaCO3). La 
piedra caliza y los recubrimientos/enlucidos calizos (lime plasters) han sido 
utilizados arquitectónicamente a lo largo de la historia de la humanidad. El efecto 
de los agentes ambientales a lo largo del tiempo, y la polución en las últimas 
décadas, ha deteriorado o debilitado muchos de estos elementos 
arquitectónicos, por lo que es necesario recurrir a tratamientos de consolidación 
o de conservación preventiva que protejan estos elementos de una ulterior 
degradación, que va acompañada de una pérdida irreversible de propiedades 
(mecánicas y estéticas). Existen tratamientos que tienen un efecto consolidante 
específico para piedra caliza y materiales relacionados, mientras que otros tienen 
un efecto más protectivo y con propiedades de sacrificio. De manera similar a un 
ánodo de zinc, que evita la corrosión del hierro, se pueden usar pátinas de 
oxalato sobre superficies de mármol para protegerlas disminuyendo su 
reactividad y proporcionando una barrera pasivante. Hay ejemplos del uso de 
pátinas protectoras aplicadas sobre fachadas históricas en el pasado [46]. En 
este sentido, el uso de consolidante inorgánicos es propuesto como una opción 
adecuada, debido a que algunos de ellos, como el hidróxido de calcio (Ca(OH)2), 
se llevan utilizando desde tiempos remotos, si bien ciertos aspectos no son del 
todo comprendidos. Los tratamientos con agua cal (solución saturada en 
hidróxido de calcio) producen una fina capa en la superficie y también pueden 
consolidar el material en profundidad. Con el desarrollo de la nanotecnología ha 
sido posible contar con tratamientos que permiten obtener superficies 
autolimpiables. Un ejemplo es el uso de películas nanocomposites de dióxido de 
titanio (TiO2), con propiedades fotocatalíticas, que son autolimpiables y dotadas 
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de efecto bactericida resultando útiles para el recubrimiento de superficies y para 
la conservación del patrimonio [47].  
Los tratamientos consolidantes pueden tener efectos diferentes dependiendo del 
método de aplicación utilizado (inmersión, rociado, inyección, etc.), las 
condiciones ambientales durante la aplicación (temperatura, humedad relativa), 
la porosidad y cohesión del material, las propiedades químicas del material y la 
reacción química involucrada en el tratamiento consolidante. 
En la conferencia A Future for the Past: a joint conference of English Heritage 
and the Cathedral Architects Association (London, 25–26 March 1994) quedaron 
establecidas las propiedades a valorar de un sistema consolidante (Tabla 1-10).   
Tabla 1-10. Propiedades a valorar cuando se evalua un sistema consolidante [48]. 
Propiedades Comentarios a las propiedades 
Capacidad consolidante Entendida como capacidad para aumentar la 
resistencia superficial o interior del material.  
Profundidad de penetración Es importante una mínima penetración en el 
sustrato a consolidar. A mayor profundidad de 
penetración mayor efecto consolidante. 
Efecto en la apariencia El tratamiento puede producir cambios de color 
como p. ej. blanqueamiento, brillo añadido, etc. 
Compatibilidad del consolidante con el 
sustrato 
Hay sistemas consolidantes que son cien por cien 
químicamente compatibles con el sustrato, por 
ejemplo, el Ca(OH)2 para las rocas calizas. 
Comportamiento frente al agua líquida Higroscopicidad, hidrofugado, absorción de agua 
por capilaridad, etc. 
Permeabilidad al vapor de agua  El consolidante no debe inhibir la transpirabilidad 
del sustrato. 
Resistencia biológica El sistema consolidante debe presentar buena 
resistencia frente a los microorganismos e incluso 
inhibir su proliferación. En otras ocasiones se busca 
potenciar el desarrollo de microorganismos que 
bioconsoliden el material. 
Facilidad de aplicación  Los sistemas de fácil aplicación mediante rociado o 
spray se prefieren frente a otros por el menor coste, 
en especial para grandes proyectos de 
restauración. 
Aspectos de seguridad y salud Muchos sistemas consolidantes usan disolventes 
que son inflamables y pueden tener efectos 
narcóticos, entre otros. 
 
Los consolidantes inorgánicos disponibles para materiales calcáreos porosos se 
basan en las reacciones química (Ec. 3–16) de la Tabla 1-11. En la reacción 
química involucrada está la clave del efecto consolidante. Este se basa en 
generar productos más insolubles que los reactivos de partida. Esta estrategia 
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queda patente al comparar las constantes de los productos de solubilidad (Kps) 
de las especies involucradas, según puede observarse en la Tabla 1-12. Así, por 
ejemplo, el hidróxido de calcio es más soluble que el carbonato cálcico al que da 
lugar. Ocurre lo contrario en el caso de la pareja hidróxido de magnesio y 
carbonato de magnesio, debido a lo cual este sistema no se usa como 
consolidante, si bien la combinación de hidróxido de calcio e hidróxido de 
magnesio podría usarse para consolidar dolomita, un carbonato mixto de calcio 
y magnesio, permitiendo adaptar la composición del consolidante a la del 
sustrato a consolidar [11].    
Tabla 1-11 Reacciones químicas de los consolidantes inorgánicos. 
Reacción química involucrada Ec. Tipo de 
acción 
Compuestos de calcio [22], [49]:   
Ca(OH)2 + CO2         →  CaCO3 + H2O 3 Consolidante 
Compuestos de bario [22], [49], [50]:   
Ba(OH)2 + CO2         →  BaCO3 + H2O 4 Consolidante 
Ba(OH)2 + CaCO3  →  BaCO3 + Ca(OH)2 5 Consolidante 
Ba(OH)2 + CaSO4  →  BaSO4 + Ca(OH)2 6 Desulfurante 
Método Florentino o método Ferroni  [11], [22]:   
Etapa 1: (NH4)2CO3 + CaSO4∙2H2O  → (NH4)2SO4 +CaCO3+ 2H2O 
Etapa 2: Ba(OH)2 + (NH4)2SO4  →  BaSO4 + 2NH3 + 2H2O 
7 
8 
Desulfurante y 
consolidante 
Compuestos de estroncio [51], [52]:  Desulfurante 
Sr(OH)2 + CO2  →  SrCO3 9 Consolidante 
Sr(OH)2 + CaSO4∙2H2O   →  SrSO4 + Ca(OH)2 + 2H2O 10 Consolidante y Desulfurante 
Compuestos de oxalato [22], [53]:   
CaCO3 + (NH4)2C2O4 (aq)  → CaC2O4∙2H2O + 2NH3 + CO2          11 Pasivante y 
consolidante 
CaSO4∙2H2O + (NH4)2C2O4 (aq)  → CaC2O4∙2H2O + (NH4)2SO4 12 Desulfurante y 
consolidante 
Compuestos de magnesio [41], [54], [55], [56], [57]:   
Mg(OH)2 + CO2  →  MgCO3 13 Deacidificante 
Mg(OH)2 + Ca(OH)2 + CO2  →  CaMg(CO3)2 14 Consolidante para dolomita 
Compuestos de fosfato [58], [59], [60], [61], [62]:   
10CaCO3 + 6(NH4)2HPO4 → Ca10(PO4)6(OH)2 + 12NH3 + 10CO2 + 8H2O 15 Consolidante 
10CaCO3 + 6(NH4)H2PO4 → Ca10(PO4)6(OH)2 + 6 NH3  + 10CO2 + 8H2O 16 Consolidante 
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Tabla 1-12. Productos de solubilidad de compuestos químicos involucrados en los sistemas de consolidación de 
materiales calcáreos. 
Compuesto químico Constante del producto 
de solubilidad (Kps) 
pKps Fuente 
bibliográfica 
Ca(OH)2 5.02 x 10-6 5.30 [63] 
CaCO3 2.80 x 10-9 8.54 [63] 
CaCO3 (calcita) 3.36 x 10-9 8.47 [63] 
CaCO3 (aragonito) 6.00 x 10-9 8.22 [63] 
CaCO3 (vaterita) 1.22 x 10-8 7.91 [64] 
CaMg(CO3)2 (dolomita) 1.00 x 10-11 11.0 [63] 
CaSO4 4.93 x 10-5 4.31 [63] 
CaSO4∙2H2O 3.14 x 10-5 4.50 [63] 
CaC2O4∙H2O 2.32 x 10-9 8.63 [63] 
Sr(OH)2 3.20 x 10-4 3.49 [51] 
SrCO3 (estroncianita) 5.60 x 10-10 9.25 [63] 
SrSO4 3.44 x 10-7 6.46 [63] 
Ba(OH)2 ·8H2O 2.55 x 10-4 3.59 [63] 
BaCO3 2.58 x 10-9 8.59 [63] 
BaSO4 1.08 x 10-10 9.97 [63] 
Mg(OH)2 (brucita) 5.61 x10-12 11.25 [63] 
MgCO3 (magnesita) 6.82 x 10-6 5.17 [63] 
Ca10(PO4)6(OH)2 
(Hidroxiapatita) 
1.6 x 10-117 117 [61] 
 
El hidróxido de calcio, al producir carbonato cálcico, suele ser el material elegido 
para consolidar materiales compuestos de carbonato cálcico. Efectivamente, 
basándose en el concepto de compatibilidad, los materiales con una 
composición química similar tendrán propiedades físicas y químicas similares. 
Sin embargo, pueden existir diferencias entre el carbonato cálcico depositado y 
el del sustrato como el tamaño de grano, hábito cristalino y la textura que pueden 
afectar al tratamiento a largo plazo [22]. Históricamente, los objetos de piedra 
caliza y basados en cal, como los enlucidos y los frescos, han sido tratados con 
agua de cal (disolución saturada de hidróxido cálcico), siendo uno de los 
primeros tratamientos para materiales de construcción documentados por 
autores como Vitruvio (25 a. C.). El agua de cal, debido a su alto pH produce un 
efecto desinfectante o bactericida al ser aplicada, permitiendo limitar el 
biodeterioro de materiales, sobre todo si son porosos. El agua de cal presenta 
limitaciones debido a la baja solubilidad del hidróxido de calcio en el agua (1.65 
g/L) lo que hace necesario aplicar varias capas para lograr un aporte de 
portlandita (Ca(OH)2) apreciable. Esto, por otro lado, satura los poros 
superficiales del material, impidiendo la penetración en profundidad del 
consolidante en posteriores tratamientos, como demostraron Price et al. (1988) 
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[65] usando trazadores radiactivos (45Ca). Según sus investigaciones, el agua de 
cal solo consolida en los dos primeros milímetros de la piedra caliza estudiada.  
Los tratamientos con hidróxido de bario (Ba(OH)2) implican una serie de 
procesos químicos algo más complejos que los tratamientos con hidróxido de 
calcio (Ec 4, 5 y 6). El hidróxido de bario presenta ventajas frente al Ca(OH)2 
debido su mayor solubilidad, que aumenta de manera notable con la temperatura 
(Figura 1-14). Esto permite disponer de una gran cantidad de material 
consolidante disuelto que puede penetrar en profundidad en el sustrato [22] tal 
como se puede observar en la Tabla 1-13.  
 
Figura 1-14. Solubilidad del Ba(OH)2 en función de la temperatura [63]. 
 
Tabla 1-13. Solubilidad del hidróxido de bario a diferentes temperaturas [63]. 
Temperatura (ºC) 0 10 20 30 40 60 80 
Solubilidad (g/L)  16.7 24.8 38.9 55.9 82.2 209.4 1014 
Solubilidad (mol/L) (a) 0.097 0.145 0.227 0.326 0.480 1.222 5.918 
(a)Calculado a partir de la solubilidad en g/L y considerando como peso molecular del Ba(OH)2: 171.34 g/mol. 
 
El carbonato de bario (BaCO3) y el carbonato de calcio (CaCO3) pueden 
considerarse muy similares químicamente ya que tienen solubilidades parecidas 
y ambos provienen de elementos alcalinotérreos. Por otro lado, el sulfato de bario 
(BaSO4) es mucho más insoluble que el sulfato de calcio (CaSO4). Por ello, el 
Ba(OH)2 es preferido como consolidante cuando además es necesario eliminar 
yeso (CaSO4∙2H2O) del sustrato. El hidróxido de bario reacciona con el yeso 
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(relativamente soluble) formando BaSO4 (insoluble) y Ca(OH)2 (Ec. 6) que 
evoluciona posteriormente a carbonato de calcio, produciendo un efecto 
consolidante. El BaSO4 es más insoluble y resistente químicamente que el 
CaCO3. Además, en ausencia de sulfatos, el Ba(OH)2 generará por 
carbonatación BaCO3, que es químicamente más resistente que el CaCO3 frente 
a la lluvia ácida [37]. 
El Ba(OH)2 tiene grandes defensores y detractores como consolidante. En el lado 
de los defensores están Lewin y Baer (1974) [66], que utilizaron tratamientos con 
Ba(OH)2 y urea para consolidar materiales pétreos calcáreos deteriorados. Si el 
objeto es pequeño se puede sumergir en una disolución caliente de Ba(OH)2 y 
urea siendo suficiente un día de inmersión. En el lado de los detractores está 
Toniolo et al. (2001) [67], que evaluaron su eficacia en la consolidación de un 
mármol dolomítico de Milán. Según los autores, el tratamiento solo funcionó en 
superficie y no en profundidad, argumentando que pudo ser debido al 
inadecuado proceso de limpieza previo al tratamiento consolidante. Teniendo en 
cuenta que el mármol no es una piedra porosa, es lógico que el tratamiento solo 
funcionara superficialmente.  Por otro lado, el Ba(OH)2 también ha sido empleado 
para consolidar morteros de cal con éxito [49]. 
Así mismo, en el Método Florentino o Método Ferroni, los sustratos con yeso (sal 
relativamente soluble) son tratados primero con carbonato amónico ((NH4)2CO3), 
para disolver y eliminar la mayor cantidad posible de sulfato y, posteriormente, 
son tratados con hidróxido de bario. Este tratamiento en dos etapas produce un 
efecto desulfurante y consolidante [11] (Ec. 7 y 8 en Tabla 1-11). Este método, 
ha sido ampliamente utilizado en Italia para consolidar pinturas murales (wall 
painting) permitiendo disminuir la porosidad y reducir la rugosidad debido a 
formación de BaSO4 y BaCO3, aunque existe cierto riesgo de blanqueamiento si 
se trabaja con disoluciones muy concentradas. Por otro lado, el bario es un 
elemento que no suele estar presente en los sustratos a consolidar, lo que 
permite diferenciarlo del calcio mediante técnicas como SEM-EDS o mediante 
tinción con rodizonato sódico o ácido rodizónico. El rodizonato sódico reacciona 
con el bario dando un color rojo escarlata fácilmente detectable.  Esta tinción 
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permite determinar la profundidad de penetración del tratamiento consolidante 
de manera sencilla y económica.  
Ciliberto et al. (2008) [51] propusieron el uso de nanopartículas de hidróxido de 
estroncio (Sr(OH)2) como consolidante para piedra, morteros y pinturas murales 
(wall painting). El hidróxido de estroncio es convertido mediante carbonatación 
en carbonato de estroncio (SrCO3) responsable de la consolidación del material 
(Ec. 9). Al igual que ocurre en el tratamiento con hidróxido de bario, el hidróxido 
de estroncio reacciona con yeso formando hidróxido de calcio y sulfato de 
estroncio (Ec. 10), siendo este no perjudicial. Este tratamiento puede ser útil para 
consolidar sustratos contaminados con sulfatos cuando la eliminación de sales 
no puede realizarse con otros métodos, no obstante, el SrSO4 es más soluble 
que el BaSO4 por lo que se suele preferir usar Ba(OH)2 como consolidante, en 
vez de Sr(OH)2 [54]. 
El oxalato amónico ((NH4)2C2O4) es el consolidante elegido para el tratamiento 
de objetos de piedra caliza o enlucidos (plaster) sometidos a ambientes ácidos, 
dada la menor solubilidad del oxalato de calcio en medio ácido. Al tratar un objeto 
de calcita con una disolución de oxalato amónico se produce una película de 
oxalato de calcio en la superficie (Ec. 11 en Tabla 1-11), por lo que resulta un 
tratamiento de protección para estatuas y estructuras de mármol situadas al aire 
libre, especialmente si están sometidas a lluvia ácida. Por otro lado, las películas 
protectoras de oxalato de calcio se dan en la naturaleza y se pueden encontrar 
en obras de arte y materiales arquitectónicos como la Columna de Trajano en 
Roma, el Partenón en Atenas o el yacimiento arqueológico de Volúbilis en 
Marruecos (Figura 1-15) [45].  
El tratamiento estándar consiste en depositar sobre la superficie a tratar una torta 
(cataplasma o papeta) de celulosa empapada en oxalato amónico al 5–7% (pH 
7) y dejarla actuar varias horas o días. No es fácil evaluar la profundidad de 
penetración del tratamiento debido a que el oxalato y el carbonato son muy 
similares. El tratamiento suele penetrar hasta una profundidad de 2 mm y la 
superficie, al estar en contacto con el apósito, se ve más afectada por la acción 
consolidante. Además, el oxalato amónico presenta la particularidad de 
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reaccionar con el yeso produciendo oxalato de calcio (insoluble) y sulfato 
amónico (soluble) de acuerdo a la Ec. 12 de la Tabla 1-11. 
 
 
Figura 1-15. Pátina de oxalato desarrollada sobre una caliza en Volúbilis (Marruecos) [45]. 
 
El tratamiento con oxalato no suele alterar la apariencia de la superficie, a menos 
que el yeso esté presente en la misma, lo que produce un depósito blanquecino. 
La formación de oxalato cálcico en la superficie permite aumentar la resistencia 
al ataque ácido y reducir la absorción de agua un 60–85% sin alterar las 
propiedades hidrofílicas de la superficie [22]. En la Tabla 1-14, se presentan las 
ventajas e inconvenientes de usar oxalato amónico como tratamiento 
consolidante. 
Tabla 1-14 Ventajas e inconvenientes de usar tratamientos basados en oxalato amónico [22]. 
Ventajas Inconvenientes 
El oxalato cálcico generado es mucho menos 
soluble que la calcita o el yeso, permeable al 
agua y muy resistente al ataque ácido. 
No es de amplia aplicación. 
Estable y compatible con las pátinas 
naturales de oxalato cálcico. 
Puede producirse decoloración por 
movilización de hierro en algunas rocas. 
Química sencilla. Puede formar costras delgadas incompatibles 
con algunos materiales. 
Es más fácil de aplicar que los tratamientos 
con hidróxido de bario. 
Los cristales de oxalato cálcico formados 
tienen un grano extremadamente fino 
pH bajo en comparación con los tratamientos 
con hidróxido de bario o de calcio. 
Profundidad de penetración más limitada que 
otros métodos. 
Los nitratos le afectan menos que a los 
tratamientos con bario. 
El ion amonio puede alterar pigmentos 
(malaquita, etc.). 
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Verganelaki et al. (2014) [68] utilizaron tratamientos con oxalato cálcico 
nanocristalino combinado con TEOS para obtener nanocomposites de calcio-
oxalato-sílice con objeto de consolidar piedra caliza bioclástica (calcarenítica). 
Lograron una penetración superior a 1 cm y aumentar su resistencia mecánica. 
Sassoni et al. (2011) [58] emplearon disoluciones de hidrógeno fosfato de 
diamonio ((NH4)2HPO4), como precursor de hidroxiapatita (Ca10(PO4)6(OH)2), 
para consolidar rocas calizas (Indiana limestone).  El (NH4)2HPO4 reacciona con 
la calcita presente en la roca, dando lugar a hidroxiapatita y otros intermedios 
metaestables que, dependiendo de las condiciones, evolucionan a hidroxiapatita. 
La hidroxiapatita presenta ventajas frente al CaCO3:  
• Es más insoluble que la calcita, como se muestra en la Tabla 1-12. 
• Posee una velocidad de disolución de cuatro órdenes de magnitud inferior a 
la de la calcita. 
Sin embargo, también es necesario considerar los siguientes aspectos de la 
hidroxiapatita (Tabla 1-15): 
• Posee una estructura cristalina diferente a la de la calcita. 
• Posee unos parámetros de red (lattice) distintos a los de la calcita.  
 
Tabla 1-15. Propiedades cristalinas de la hidroxiapatita y de la calcita. 
Compuesto Sistema 
cristalino 
Estructura 
cristalina 
Clase de 
cristal 
Parámetros 
de red 
Hidroxiapatita 
(Ca10(PO4)6(OH)2) 
Hexagonal Hexagonal-
bipiramidal 
6/m a=9.418 
c=6.875 
Calcita  
(CaCO3) 
Romboédrico 
(trigonal) 
Trigonal-
Hexagonal 
_ 
32/m 
a=4.989 
c=17.062 
 
El tratamiento con hidrógeno fosfato de diamonio penetró 2 cm en la roca tratada 
(14% de porosidad) y produjo un aumento significativo de resistencia al cabo de 
2 días. En estudios posteriores, Sassoni et al. (2016) [59], [60] compararon la 
efectividad, compatibilidad y durabilidad de este tratamiento frente al silicato de 
etilo [5] en una roca caliza de Malta (Globigerina limestone), obteniendo 
resultados muy positivos. Por otro lado, Franzoni et al. (2014) [40] estudiaron el 
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papel de la técnica de aplicación (pincelado, cataplasma e inmersión) en la 
consolidación de piedra Globigerina con hidrógeno fosfato de diamonio, logrando 
en todos los casos penetraciones del consolidante de al menos 7.5 mm y un 
aumento de las propiedades mecánicas del sustrato.  
Matteini et al. (2005) [61] estudiaron diversos fosfatos amónicos como 
consolidantes para piedra Lecce y Maastricht. Usaron hidrógeno fosfato de 
diamonio y dihidrógeno fosfato de amonio con el objetivo de formar 
hidroxiapatita. En ambos sustratos detectaron formación de hidroxiapatita tras el 
tratamiento. 
Yang et al. (2014) [69] consolidaron superficialmente mármol yesificado a partir 
de hidrógeno fosfato de diamonio ((NH4)2HPO4), eliminando la costra de yeso y 
transformándola en hidroxiapatita. 
Rob van Hees et al. (2017) [70] hicieron una recopilación de los consolidantes 
inorgánicos y orgánicos utilizados para el tratamiento de revocos, estucos y 
pinturas murales. Dicha recopilación, en forma de tabla, se puede ver en la Tabla 
1-16. Además, informaron a cerca de las ventajas, inconvenientes y riesgos de 
utilizar dichos consolidantes (Tabla 1-17). Por último, hicieron una recopilación 
de los posibles procedimientos y del número de etapas necesarios (ciclos) en 
función del tipo de mortero y de las condiciones del mismo (Tabla 1-18). Esta 
tabla sirve de orientación para el tratamiento a seguir cuando se pretenda 
consolidar una piedra caliza porosa. En este caso, destaca la diferencia notable 
del número de etapas o ciclos necesarios al comparar agua de cal (100 ciclos) 
con nanopartículas de Ca(OH)2 (5–7 ciclos). También, respecto a los 
tratamientos de oxalato amónico, TEOS y nanosílice. 
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Tabla 1-16. Características de los productos de consolidación para de revocos, estucos y pinturas murales [70]. 
 
 
 
Common 
name 
Active phase 
chemical 
composition 
System Active 
phase size 
Active phase 
concentration 
Solvent or 
dispersium 
medium 
Lime water 
 
Ca(OH)
 2 Solution, homogeneous 
mixture, dissolved phase 
(Ca²⁺cations.OH⁻anions) in 
water 
0.11 nm (Ca2+)   
0.14 nm (OH-) 
Maximun (saturated 
sol.) 0.16% w. (1.6g/l)   
Water 
Barium 
wáter 
Ba(OH)2∙8H2O Solution, homogeneous 
mixture, dissolved phase (Ba ²⁺ 
cations. OH⁻anions) in water 
0.15 nm (Ba²⁺) 
0.14 nm (OH-) 
Maximun (saturated 
sol.) 5.6% w. (56 g/l) 
Water  
Nanolime  
 
Ca(OH)
 2 Colloid, Sol. Dispersed phase 
(calcium hydroxide particles) in 
alcohol 
50–300 nm Max. In products 
about 8% w. (80 g/l) 
usually used 5–25 g/l 
Ethanol, 
Isopropyl 
alcohol, etc. 
Nanosilica 
 
SiO2 Colloid, Sol. Dispersed phase 
(silica particles) in water 
7–125 nm Max. In products 50% 
w. (500 g/l) usually 
used 30–100 g/l 
Water 
Silicic acid 
ester, 
TEOS, 
Ethylsilicate 
 
Tetraethoxy silane or 
tetraethoxy 
orthosilicate 
Homogeneous phase, 
Monomer 
1.5–3 nm 
 
About 28% w. SiO2 None  
Ethoxy oligomeric 
siloxane or ethyl 
polysilicate 
Homogeneous phase, 
oligomer, partly precondensed 
<15 nm About 40% w. SiO2 None 
Tetraethoxy silane or 
ethoxy oligomeric 
siloxane 
Solution, homogeneous 
mixture, disolved phase- 
ethyl(poli)silicate molecules - in 
solvent 
<15 nm About 10% w. SiO2 Organic 
solvent e.g. 
acetone, 
ethanol 
Acrylic 
resins  
Acrylate 
/methacrylate (co-) 
polymer 
Solution, (homogeneous 
mixture), disolved phase- 
acrylate (co)polymer 
molecules- in solvent 
<10 nm 35-100% w. usually 
used 1–5% w.  
Acetone, 
Toluene, 
Xylen, 
Ethanol, 
Isopropyl-
acohol, etc. 
Acrylic 
dispersions  
Acrylate 
/methacrylate (co-) 
polymer 
Colloid, Sol, Dispersed phase-
acrylate (co) polymer particles 
in water 
170–200 nm 40-50% w. usually 
used 5% w. 
Water 
Ammonium 
oxalate  
(NH4)2C2O4 Solution, Homogeneous 
mixtue, disolved phase (NH4⁺ 
cations, oxalate anoions) in 
water   
0.14 nm 
(NH4+) 
<1nm 
(oxalate) 
Usually used 2.5–5% 
w. 
Water 
Ammouniu
m 
phosphates 
Di-ammonium 
hydrogen phosphate 
(DAHP) (NH4)2HPO4 
or Ammonium di-
hydrogen phosphate 
(ADHP) (NH4)H2PO4 
Solution, Homogeneous 
mixtue, disolved phase (NH4⁺ 
cations, phosphate anions) in 
water 
0.14 nm 
(NH4+) 
<0.5 nm 
(PO43-) 
Usually used 5% w. Water  
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Tabla 1-17. Ventajas, inconvenientes y riesgos de los tratamientos consolidantes [70]. 
Common 
name 
Advantages Disadvantages Risks 
Lime water 
 
Good chemical match with lime 
mortar. 
Little change of all mortar 
characteristics (porosity, water 
absorption,..) after consolidation. 
Low content of the active phase and 
resulting low strengthening effect after 
one application. 
Repeated water saturation of mortar 
due to treatement. 
High pH of lime water. 
Salts crystallization and damage.  
White haze after many cycles. 
Instability of some pigments due to 
high pH of water.  
Reduced stength of wet motar. 
Freezing in cold climatic periods. 
Barium water 
 
Sufficient content of the active 
phase. 
Chemical stability of the BaCO3. 
Stabilization of sulphates in 
mortar. 
Created BaCO3 differs from CaCO3. 
High pH of barite water. 
Raising of colou intensity after more 
cycles (yellowing, whitening). 
Instability of some pigments due to 
high pH of the water. 
Nanolime  
 
Sufficient content of the active 
phase. 
Good chemical match with lime 
mortar.  
Non-aqueous system (may be 
suitable for salt laden mortars). 
Particle size of nanolime may be a 
limiting factor for some fine porous 
mortars. 
Fast evaporation of alcohol from 
nanolime may cause agglomeration of 
CaCO3 near the Surface.  
White haze due to fast avaporation of 
alcohol resulting from high 
temperature or high air ventilation 
during the treatement, high product 
concentration or too many 
applications or too finde pores in 
treated mortar. 
Nanosilica 
 
Good strenghtening effect. 
Economic product.  
reated SiO2 differs from CaCO3. 
Particle size of silica sols may be 
limited for some fines porous layers of 
mortar. 
High content of the active phase 
(often need to be diluted for mortar 
consolidation). 
White haze, glossy suface. 
Surface over strengthening due to 
wrong choice of the product 
concentration, and limited 
penetration, etc. 
Silicic acid 
esters 
 
Good strenghtening effect. 
Good penetration depht. 
Good chemical compatibility with 
the earthen mortar binder. 
Created SiO2 differs from CaCO3. 
Reduction of mortar water absorption 
after treatement (persisting 
hydrophobic features). 
White haze, glossy suface. 
Surface over strengthening due to 
wrong choice of the product 
concentration or due to application on 
wet or salt laden mortar. 
Acrylic 
polymers 
Good strenghtening effect. 
Good adhesión effect. 
Acrylate resin differs from CaCO3 (no 
chemical match). 
Drying and water vapour permeability 
retardation after treatment. 
Low penetration depth. 
Increase of degradation of 
surrounding not treated zones due to 
significant changes of moisture 
behaviour. 
Detachment of the surface layer due 
to low permeability of water vapour.  
Differential wheatering by compaison 
with untreated material. 
Ammonium 
oxalate  
An increase in cohesion was 
observed after treatment. 
The wetting properties are 
retained and the passage of 
water is not prevented. 
The treated surface is more 
resistant to acid attack. 
Created calcium oxalate phase differ 
from CaCO3.  
The nature of the reaction determines 
its spontaneous termination only a few 
microns below Surface.  
Not enough data are avaiable to 
evaluate the consolidating effect on 
mortar/plasters. 
Ammonium affects copper bassed 
pigments such as malachite, verdigris, 
and azurite. 
Ammounium 
phosphates 
Sufficient content of the active 
phase. 
Created calcium phosphate phases 
differs from CaCO3. 
Ammonium affects copper bassed 
pigments such as malachite, verdigris 
and azurite. 
 
Tabla 1-18. Procedimientos y número de tratamientos para la consolidación de diferentes tipos de morteros [70]. 
Render/plater 
type 
Lime 
water 
(saturated 
solution) 
Nanolime in 
alcohol 15–
25 g 
Ca(OH)2/L 
Ammonimm oxalate 25 g/L 
or ammonium phosphate 
(ADHP) 50 g/L or barium 
hydroxide 40 g/L 
Ethylsilicate 
100 g SiO2/L 
Nanosilica in 
water 30–100 
g SiO2/L 
Lime mortar, very 
weak cohesion, salt 
free 
100 cycles 5–7 cycles 3–4 cycles 2 cycles 2 cycles 
Lime mortar, quite 
good cohesion, pores 
> 10µm, salt free 
50 cycles 3–5 cycles 2 cycles 1 cycle 1 cycle 
Lime mortar, fine 
pores (1µm), salt free 
30–50 
cycles 
- 2 cycles 1 cycles - 
Lime mortar, 
contaminated with salt 
- 3–7 cycles - 1 cycle - 
Earthen mortar - 3–7 cycles - 1–2 cycles 1–2 cycles 
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Para concluir este apartado es necesario hacer una breve referencia a las 
técnicas analíticas disponibles (Tabla 1-19) que permiten cuantificar el grado en 
que un material pétreo es consolidado y modificado al ser sometido a un 
tratamiento de consolidación: 
• Absorción de agua por capilaridad. Water capillary absorption. 
• Permeabilidad al vapor de agua. Water vapor permeability [52]. 
• Porosimetría de mercurio. Mercury intrusion porosimetry (MIP). 
• Pérdida de material por ensayo de pelado o erosión (Scotch tape test o 
peeling test). 
• Microtomografía de Rayos X [43], [71], [72].  
• Ensayo de cristalización de sales. Salt crystallisation test [73]. 
• Profundidad de penetración, detectada con indicadores como la 
fenolftaleína, para el caso del CaCO3, o rodizonato sódico para el caso del 
BaCO3. Hay técnicas más sofisticadas, como la Microtomografía de Rayos 
X, que permiten evaluar el grado de penetración de un consolidante en el 
interior de una piedra [43], [72]. 
• Resistencia a la meteorización inducida por cristalización salina.  
• Cambio de color: blanqueamiento y coordenadas cromáticas [74]. 
• Pérdida de peso por secado [52]. 
• Dureza superficial. 
• Velocidad de transmisión de ultrasonidos [73]. 
• Microscopia electrónica: SEM y HRTEM. 
• Microscopia óptica [73] 
• Ensayo de tracción. 
• Medida del ángulo de contacto, para tratamientos hidrofugantes [75]. 
• Resistencia al taladrado. [76]. 
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Tabla 1-19. Parámetros y métodos de ensayos aplicables a recubrimientos para cuantificar el grado de 
consolidación logrado con un tratamiento consolidante [70]. 
Parameter Requirement Test method Criterion 
Application  
Product 
application  
Comparison of different 
application techniques  
-  
Physical  
Porosity  Not significantly different from 
sound material  
Water absorption under vacuum (EN: 
1936:2006), (RILEM 25-PEM 1.1; 
RILEM CPC 11.3), MIP, (Optical) 
microscopy (image analysis) 
Small/moderate decrease of 
porosity aceptable, generally 
max up to porosity of the 
sound material 
Pore size 
distribution  
No significant change of pore 
size distribution 
MIP  
Water 
absorption  
Moderate decrease of water 
absorption  
EN 1015-18: 2002 or  
EN 1925: 1999 
Between 20 and 50% lower 
tan before consolidation  
Drying 
behaviour/rate  
Limited decrease in dying 
velocity (or drying rate) 
RILEM 25-PEM II.5  
EN 16322:2013 
After 24h moisture content 
treated mortar =<80 of 
saturation 
Water vapour 
permeability  
Limited decrease EN- 1015-19:1988 
ISO-12572:2001 
  
 
Termal and 
hygric dilation 
Limited change  EN-14581:2004 (thermal)  
RILEM 25-PEM II.7 (hygric) 
Maximun 30% change 
Chemical  
Chemical, 
mineralogical 
composition 
and chemical 
reactivity  
Harmful chemical reactions 
between treated 
render/plaster and 
environmental factors (air 
pollution, salts, …) should be 
avoided  
Methods of determination of chemical 
or/and mineralogical composition 
(SEM-EDX, FTIR, XRD, IC, etc) 
Assessment of reactivity of 
determined substances 
Reactivity, acidity of new 
compounds should be 
assessed with respect to 
untreated render/plaster 
composition and 
environmental factors  
Solubility  Water solubility of treated and 
untreated render/plaster 
should be comparable 
Assessment of water solubility of 
render/plaster by weight 
Similar or lower solubility of 
render/plaster compared to 
that of the untreated mortar 
Mechanical  
Hardness  Improvement, but not 
surpassing the sound 
material 
Homogeneous effect over 
depth of treated zone   
DRMS 
Shore hardness  
Ultrasonic velocity 
Bending test (Nb thickness plaster 
layer) 
Compression strenght  
 
Cohesion  Improvement, but not 
surpassing the sound 
material 
 
Homogeneous effect over 
depth of treated zone  
DRMS 
Shore hardness  
Ultrasonic velocity 
Bending test (Nb thickness plaster 
layer) 
Compression strenght  
Peeling test (strip test) 
 
Deformability  No significant reduction  (Dynamic) modulus of elasticity 
EN 14146: 2006  
(Frequency of resonance) 
 
Aesthetic  
Colour 
change and 
general 
appeareance 
change  
No visible/significant change 
of colour and/or appearance 
(except if render/plaster is to 
be painted or to have 
chromatic reintegration after 
consolidation)  
Naked eye, spectrophotometry (also 
to be used for long therm monitoring): 
acc. to EN 15886:2010 colour 
measurements of surfaces 
 
Performance and durability  
Cohesive 
effect 
See above (cohesion) DRMS 
Shore hardness 
Ultrasonic velicity 
Bending test (Nb thickness plaster 
layer) 
Compression strength 
Peeling test (strip test) 
 
Penetation 
depth  
Full decayed zone should be 
reached 
Homogeneous distribution 
DRMS 
Indicator liquid 
Microscopic examination 
 
Resistance of 
weathering 
Improvement of the treated 
render/plaster compared to 
the untreated one 
Frost-thaw cycles 
Salt crystallization cycles  
Wet-dry cycles 
Ageing in climatic chambers with 
SOx, NOx 
Resistance of sunlight/UV 
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1.2.2 Síntesis de nanopartículas de Ca(OH)2 para consolidación 
de materiales porosos: aspectos generales. 
La síntesis de nanopartículas de sustancias inorgánicas consolidantes es una 
estrategia enfocada a lograr una mayor reactividad y una mayor profundidad de 
penetración del consolidante en el material: cuanto más pequeñas sean las 
partículas más fácilmente penetrarán por la red de poros del material (Figura 
1-16) y más reactivas serán frente a la carbonatación. Hay dos aspectos 
importantes a diferenciar en la búsqueda por desarrollar el mejor consolidante 
posible:  
• En primer lugar, está la síntesis de las nanopartículas, donde el objetivo es 
lograr que sean lo más pequeñas posibles, pero estas no pueden ser 
utilizadas o aplicadas directamente. Este aspecto se aborda en profundidad 
a continuación. 
• En segundo lugar, y no menos importante, es la preparación del sistema 
coloidal (suspensión/dispersión) a partir de las nanopartículas y un 
dispersante, que sirve de vehículo (carrier) para introducir las nanopartículas 
en el material a consolidar. Para ello se utilizan disolventes volátiles con baja 
tensión superficial, que favorecen la penetración de las nanopartículas a 
través de los poros del material. Se suelen utilizar alcoholes de cadena corta 
y la suspensión se estabiliza mediante el empleo de baños de ultrasonidos 
[54]. 
 
Figura 1-16. Relación entre volumen, área y relación superficie/volumen para un cubo, en función del tamaño de 
su arista. Para un mismo volumen, al disminuir la arista la superficie crece exponencialmente. 
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Se pueden obtener nanopartículas consolidantes de Ca(OH)2 mediante 
procedimientos: 
• Químicos, basados en síntesis química mediante reacciones de precipitación 
u otras. En general, estos procesos se conocen como bottom-up, y en ellos, 
las partículas van creciendo al ir añadiendo átomos a la red cristalina, hasta 
conseguir un tamaño determinado [42]. 
• Físicos. Basados en procesos de disgregación mediante molienda o 
descomposición térmica, que producen una disminución del tamaño del 
material de partida hasta obtener partículas más pequeñas. Estos procesos 
se denominan top-down o break-down [42], [77]. En el caso de la sílice, se 
pueden utilizar otros tipos de procesos top-down para obtener 
nanopartículas: spin-coating, litografía interferométrica, etc. [42], [78]. 
• Biológicos. Basados en la precipitación de sustancias mediante el uso de 
microorganismos (biomineralización). Hablando con propiedad, los 
microorganismos no producen realmente nanopartículas de Ca(OH)2, 
aunque el tamaño de las partículas generadas (CaCO3), puede ser 
comparable e incluso inferior. La deposición microbiológica de 
nanopartículas de CaCO3 sobre la roca produce una fina película con efecto 
consolidante. Estos procesos serán tratados más adelante.  
Las nanopartículas obtenidas por los procedimientos anteriores, han sido 
utilizadas en forma de dispersión, inicialmente en base agua y posteriormente en 
base alcohólica, para consolidar y deacidificar todo tipo de materiales, tales como 
piedra porosa, papel, madera, lienzo, estuco, pinturas al fresco, etc. 
1.2.3 Procesos químicos de síntesis de nanopartículas de 
Ca(OH)2. 
El Ca(OH)2 puede ser sintetizado, como se muestra en la Tabla 1-20, 
mediante reacciones en fase heterogénea (Ec. 2, 17–19) y reacciones en fase 
homogénea (Ec. 20), tanto en agua como en disolventes no acuosos [77]. En el 
caso de las reacciones en fase homogénea, las sales de calcio usadas son el 
cloruro, nitrato y acetato, principalmente. En la Ec. 20 se ha utilizado el cloruro 
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de calcio a modo de ilustración y porque es la más utilizada en la literatura 
científica para preparar nanopartículas en fase heterogénea, tanto el CaCl2 
anhidro como el dihidrato (CaCl2∙2H2O). 
Tabla 1-20. Reacciones químicas para la obtención de nanopartículas de Ca(OH)2. 
Reacción Química Ec. 
CaO
 (s) + H2O (aq) → Ca(OH)2 (s) 2 
CaC2 (s) + 2H2O → C2H2 (g) + CaO (s) + H2O → Ca(OH)2 (s)   17 
Ca
 (s) + 2H2O (aq) → Ca(OH)2 (s) + H2(g) 18 
CaH2 (s) + 2H2O (aq) → Ca(OH)2 (s) + 2H2(g) 19 
CaCl2 (aq) + 2NaOH (aq) → Ca(OH)2 (s) + 2NaCl (aq) 20 
Ca
 (s) + 2ROH (l) → Ca(OR)2 (s) + H2(g) 
Ca(OR)2 (s) + H2O(g) → Ca(OH)2 (s) + 2ROH (l) 
ROH = Etanol, propanol, etc. 
21 
22 
 
En la presente tesis, ambos enfoques han sido explorados e investigados. En su 
mayor parte, la literatura científica se centra en los procesos anteriores y sus 
variaciones, aunque también han sido descritas reacciones en condiciones 
extremas de calcio metal con plasma de hidrógeno para obtener Ca(OH)2 (Liu et 
al. (2010) [79]) comentadas más adelante.  
El Ca(OH)2 es un compuesto de naturaleza cristalina. La formación de los 
núcleos de los cristales y su crecimiento son dos procesos a tener en cuenta en 
la formación de una fase cristalina. Para obtener nanopartículas es necesario 
potenciar la formación de los núcleos y minimizar su crecimiento. En relación a 
la síntesis en fase homogénea, hay muchos factores que tienen efecto en el 
tamaño y la forma de las nanopartículas obtenidas [54], [80], [81]:  
a) Grado de sobresaturación (GS). Viene definido por: 
?? = (?? − ??)??  
Donde Co es la concentración a la cual se produce la nucleación y Cs es la 
concentración de la disolución saturada. Para obtener nanopartículas 
necesario trabajar con GS alto para potenciar la formación de núcleos [54] . 
b) Temperatura. Al afectar a la solubilidad, afecta directamente al grado de 
sobresaturación y, por tanto, tendrá un efecto directo en el tamaño de las 
nanopartículas [80], [82]. 
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c) Presión. Afecta al grado de sobresaturación. En la literatura examinada, las 
síntesis se realizan siempre a presión atmosférica. No se han encontrado 
estudios que evalúen el grado en que la presión afecta al tamaño de las 
nanopartículas, aunque Chelazzi et al. (2013) [54] y Giorgi et al (2010) [50] 
comentaron que el empleo de autoclaves (alta presión) para el apagado del 
CaO permite obtener partículas más pequeñas debido a la fragmentación 
por expansión volumétrica al pasar de CaO a Ca(OH)2.  
d) Duración de la adición de reactivos. En principio, una adición rápida de 
reactivos (alto GS) debería conducir a la obtención de partículas de menor 
tamaño, debido a que la velocidad de nucleación es mayor que la de 
crecimiento con GS alto. 
e) pH. Algunos autores han documentado la influencia del pH de agua utilizada 
para apagar el CaO, sobre el tamaño de las nanopartículas de Ca(OH)2 
obtenidas (Stefanis y Panayiotou (2007) [83]). 
f) Concentración de los reactivos. 
g) Relación molar NaOH/CaCl2. 
h) Tiempo de envejecimiento tras precipitar el sólido. Tiempo de reposo. 
i) Reactivos de partida. El contraion en la sal utilizada afecta al tamaño de las 
partículas. Así, por ejemplo, Giorgi et al. (2005) [84] y Stefanis y Panayiotou 
(2008) [85] estudiaron el efecto del contraion de la sal usada en el tamaño 
de las nanopartículas de Mg(OH)2 obtenidas. 
j) Orden de adición de los reactivos. 
k) Uso de aditivos orgánicos (Tryton X-100 [86] , PVA [87], etc.). 
l) Proceso de purificación. Número de lavados, centrifugación y forma de 
llevarlos a cabo. 
m) Disolvente empleado en la síntesis: agua, etilenglicol [80], etanol ( [87], [82]), 
propanol [88], etc. También es importante el disolvente empleado para 
obtener suspensiones. Tras la obtención de las nanopartículas, es necesario 
dispersarlas en un disolvente para obtener una suspensión que sea útil 
desde el punto de vista práctico. La mezcla disolvente-Ca(OH)2 se somete a 
ultrasonidos para lograr la separación individual de las nanoláminas 
hexagonales de Ca(OH)2. El disolvente juega un papel importante en la 
estabilidad de la suspensión. Habitualmente se utiliza el término de 
estabilidad cinética relativa (KS%), que se comentará más adelante, para 
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estudiar y comparar la estabilidad de las suspensiones a lo largo del tiempo. 
Borsoi et al. (2016) [89] realizaron un estudio sobre la influencia del 
disolvente en la estabilidad cinética de las suspensiones de nanopartículas 
de Ca(OH)2 en diferentes alcoholes, encontrando que, para suspensiones 
de 25 g/L la estabilidad cinética relativa sigue el siguiente orden:  2-propanol 
> etanol > 1-butanol > agua. Borsoi et al. (2016) [90] investigaron la 
proporción más adecuada de etanol y agua para preparar suspensiones de 
nanopartículas de Ca(OH)2 para consolidar piedra caliza (Maastrich), 
encontrando que una proporción de 95% de etanol y 5% agua permiten una 
mejor penetración del tratamiento consolidante debido al gran tamaño de 
poro (20–70 µm) del sustrato calizo estudiado. Fratini et al. (2007) [10] 
estudiaron cómo el etilenglicol (ED) produce una agregación de las 
nanopartículas de Ca(OH)2 y cómo el 2-propanol las estabiliza por adsorción 
superficial, permitiendo que permanezcan como entidades individuales y 
evitando su agregación. Por ello, el 2-propanol suele ser el disolvente elegido 
para preparar suspensiones de Ca(OH)2. 
n) Otros factores, como someter a secado el Ca(OH)2 obtenido por apagado de 
la cal, pueden afectar al tamaño de las partículas obtenidas según 
Rodríguez-Navarro et al. (2005) [34]. Durante el secado del Ca(OH)2 se 
produce una agregación orientada de las nanopartículas que es irreversible, 
dando lugar a agregados micrométricos que no se pueden romper por 
dispersión, al menos en agua.  
1.2.3.1 Síntesis de nanopartículas de Ca(OH)2 en fase 
homogénea 
Ambrosi et al. (2001) [81], sintetizaron nanopartículas de Ca(OH)2, con el 
objetivo de restaurar frescos, a partir de disoluciones acuosas de CaCl2∙2H2O y 
NaOH de concentraciones 0.1–0.4 M y 0.2–0.8 M, respectivamente mediante 
mezcla rápida de los reactivos. Seleccionaron temperaturas de reacción de 60–
90 ºC. El subproducto de la síntesis (NaCl) lo redujeron hasta una concentración 
10-6 M lavando cinco veces con agua desionizada y utilizaron una disolución de 
AgNO3 para confirmar la ausencia de Cl-. La suspensión acuosa resultante fue 
concentrada por destilación a vacío a 40 ºC, hasta lograr una relación 
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Ca(OH)2/agua de 0.8, similar a la de las pastas de cal. Los tamaños obtenidos 
de las nanopartículas para la síntesis realizada a 90 ºC, fueron del orden de 200–
500 nm, como se confirmó por HRTEM y SEM. Para la síntesis a 60 ºC, los 
autores no proporcionan prácticamente información, si bien comentan que las 
nanopartículas hexagonales presentan alto grado de aglomeración y tamaños 
(diámetros) de 600–1200 nm, es decir, el tamaño del lado del hexágono es de 
300–600 nm. Concluyen que, al incrementar la temperatura de 60 a 90 ºC se 
obtienen partículas de menor tamaño, menos aglomeradas y de mayor simetría. 
Por otro lado, estudiaron la estabilidad cinética relativa, mediante medidas de 
absorbancia a 600 nm, de las suspensiones de nanopartículas en agua y en 1-
propanol (6.25 g/L), observando que las suspensiones en 1-propanol son mucho 
más estables que en agua. Las suspensiones en agua sedimentaban casi 
totalmente entre 2–4 horas, mientras que en 1-propanol la sedimentación era 
mínima tras 20 horas.  
Giorgi et al. (2002) [91], buscando deacidificar papel y lienzo, sintetizaron 
Ca(OH)2 por precipitación, en fase homogénea, a partir de disoluciones acuosas 
de NaOH y CaCl2∙2H2O. La síntesis y la purificación la realizaron siguiendo el 
procedimiento de Ambrosi et al. (2001) [81]. Los autores obtuvieron 
nanopartículas con diámetros de 160–380 nm (260 nm de promedio), al preparar 
suspensiones de Ca(OH)2 en 2-propanol con una concentración de 10 g/L. Un 
aspecto intersante de su estudio fue la medida del potencial zeta para las 
nanopartículas Ca(OH)2 dispersadas en diferentes disolventes (Tabla 1-21). En 
el agua, el potencial zeta es muy alto mientras que en los alcoholes disminuye al 
aumentar la cadena. El 2-propanol resulta ser el disolvente más adecuado a 
pesar del bajo potencial zeta debido a su baja constante dieléctrica, en 
comparación con el agua. 
Tabla 1-21. Propiedades de los disolventes utilizados para realizar dispersiones de nanopartículas de Ca(OH)2. 
Disolvente 
Potencial zeta para 
dispersiones de 
Ca(OH)2 a 25 ºC 
(mV)  [91] 
Constante 
dieléctrica 
a 25 ºC 
[63] 
Punto de 
ebullición del 
disolvente 
(ºC) [92] 
Tensión 
superficial a 
20 ºC 
(dina/cm) [63] 
Densidad a 
20 ºC 
(g/cm3) 
[92] 
Viscosidad 
dinámica del 
disolvente a 20 ºC 
(cP) [89] 
Agua +34.0 78.54 100.0 72.8 0.998 1.002 
Etanol +16.7 25.30 78.5 22.4 0.789 1.214 
1-Propanol +7.8 20.33 97.2 23.7 0.805 2.251 
2-Propanol +4.6 18.30 82.4 21.3 0.785 2.403  
1-Butanol +5.3 17.35 117.7 25.4 0.810 2.802  
2-Butanol +3.1 16.60 99.5 23.5 0.808 3.907 
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Continuando con la elección del disolvente adecuado para obtener el sistema 
coloidal consolidante, Chelazzi et al (2013) [54] justifican el empleo de alcoholes 
de cadena corta (etanol, 1-propanol y 2- propanol) debido a que: 
• Son volátiles, con lo cual se evaporan dejando a las nanopartículas actuar. 
Un disolvente demasiado volátil no es adecuado ya que una rápida 
evaporación podría evitar la penetración de las partículas en profundidad. Un 
disolvente con punto de ebullición alto tampoco es adecuado debido a que 
tiende a permanecer en los poros inhibiendo la acción consolidante de las 
nanopartículas que se produce tras el secado. 
• Tienen baja tensión superficial, lo que favorece la penetración del disolvente 
a través de los poros del material y, por tanto, de las nanopartículas. Lo 
anterior, contradice la Ley de Jurin de la capilaridad, según la cual la altura 
a la que asciende un líquido por un capilar es mayor cuanto mayor es su 
tensión superficial: 
ℎ = 2????????  
 
Donde, 
• h es la altura a la que asciende un líquido en un capilar, en m. 
• ? es la tensión superficial, en N/m. 
• ? es al ángulo de contacto. 
• ? es el radio del capilar, en m. 
• ? es la densidad del líquido, en kg/m3. 
• g es la aceleración de la gravedad (9.8 m/s2). 
 
Por otro lado, los autores afirman que los disolventes con alta tensión superficial 
tienden a permanecer en los poros, inhibiendo la consolidación, que solo se 
produce tras el secado. Esta afirmación si es coherente con la Ley de Jurin. No 
obstante, no solo la tensión superficial es el factor a tener en cuenta en la 
elección de disolvente. Son importantes también la densidad, el ángulo de 
contacto (Ley de Jurin), así como la viscosidad. Disolventes con mayor densidad 
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penetraran peor en los poros del sustrato. Como se muestra en la Tabla 1-21, 
los disolventes alcohólicos tienen densidades y tensiones superficiales muy 
similares, por lo que estos factores no permiten diferenciarlos entre sí, en cuanto 
a su capacidad de penetración por capilaridad. El ángulo de contacto será el que 
determine una mayor o menor penetración por capilaridad. Los alcoholes 
presentan ángulo de contacto (?) bajo. A menor ángulo de contacto, mayor es el 
valor del cos ? y por tanto mayor será la penetración capilar.  
Finalmente, la tensión superficial del disolvente es un factor importante cuando 
el tratamiento consolidante se aplica en forma de spray. Disolventes con baja 
tensión superficial dan lugar a un aerosol de gotas más pequeñas en 
comparación con los disolventes que poseen alta tensión superficial. Un spray 
de gotas más pequeñas, a priori, penetrará mejor en el sustrato poroso y 
permitirá una distribución más uniforme del consolidante. 
Cnudde et al. (2004) [72] afirmaron que la penetración del consolidante depende 
de factores como la viscosidad y el tamaño de los poros de la piedra a tratar. 
Borsoi et al. (2016) [89] arrojaron algo más de luz sobre la influencia del 
disolvente en las suspensiones de nanopartículas de Ca(OH)2. Estudiaron la 
cinética de absorción de varios disolventes (agua, etanol, 2-propanol y 1-butanol) 
sobre piedra calizas con diferente porosidad, encontrando que, la absorción es 
inversamente proporcional a su viscosidad. Análogamente, los autores 
encontraron que la cinética de secado es inversamente proporcional al punto de 
ebullición del disolvente. Además, los autores obtuvieron nanopartículas de 
Ca(OH)2 en fase heterogénea a partir de calcio metal y agua, por reacción 
solvotérmica (Ec. 18 en Tabla 1-20). Este proceso, al igual que ocurre al utilizar 
CaO, no necesita purificación posterior de las nanopartículas obtenidas, solo es 
necesario sustituir el agua por un alcohol para obtener una suspensión útil para 
aplicaciones de consolidación. Los autores centrifugaron a 8000 rpm durante 10 
min y sustituyeron el agua por un alcohol (etanol, 2-propanol, 1-butanol). En 
estas condiciones, obtuvieron nanopartículas con diámetros de 40–800 nm. Así 
mismo, evaluaron el comportamiento de suspensiones de 25 g/L con los 
alcoholes anteriores en piedra Maaschicht, con poros grandes de 35–40 µm, y 
en piedra Migné, con poros finos de 0.5–2 µm. Desarrollaron un modelo 
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conceptual, concluyendo que para consolidar en profundidad piedra caliza con 
poros grandes, son más adecuadas las suspensiones de nanopartículas de 
Ca(OH)2 realizadas disolventes de alto punto de ebullición como agua o 1-
butanol (dispersiones con baja estabilidad cinética) ya que no se produce una 
retromigración de las nanopartículas a la superficie al evaporarse el disolvente. 
Por el contrario, para consolidar sustratos calizos con poros finos es mejor usar 
suspensiones realizadas con disolventes de bajo punto de ebullición como etanol 
o 2-propanol (dispersiones con alta estabilidad cinética).  
Salvadori y Dei (2001) [80], tomando como modelo la síntesis de nanopartículas 
de In(OH)3 de Pérez-Maqueda et al. (1998) [93], obtuvieron nanopartículas de 
Ca(OH)2 adicionando una disolución acuosa de NaOH sobre una disolución de 
CaCl2∙2H2O en un diol a alta temperatura. Estudiaron el efecto de la temperatura 
en el tamaño de las nanopartículas obtenidas a 150 ºC y 175 ºC, así como 
diferentes tiempos de envejecido, relaciones molares y disolventes tipo glicol 
(1,2-etanodiol (ED) o 1,2-propanodiol (PD)). Sus hallazgos se resumen en la 
Tabla 1-22. 
Tabla 1-22 Síntesis de nanopartículas de Ca(OH)2 realizadas dioles en diferentes condiciones [80]. 
Síntesis Disolvente T 
(°C) 
NaOH 
(mol/L) 
CaCl2 
(mol/L) 
NaOH/CaCl2 Tiempo de 
envejecimiento 
(min) 
Tamaño de 
Partícula 
(nm) 
Nº de 
lavados 
1 ED 150 1.50 0.75 2.0 40 60-150 5 
2 PD 150 1.50 0.75 2.0 40 50-120 5 
3 ED 150 0.70 0.50 1.4 5 30-60  
4 ED 150 0.70 0.50 1.4 40 40-80 3 
5 PD 150 0.70 0.50 1.4 40 60-90 3 
6 ED 175 0.17 0.10 1.7 40   
7 ED 175 0.18 0.14 1.2 5   
8 ED 175 0.18 0.14 1.2 40   
9 ED 115 0.70 0.50 1.4 40 >200  
 
Como se puede comprobar, las nanopartículas más pequeñas (30–60 nm) 
fueron obtenidas a 150 ºC utilizando condiciones no estequiométricas 
(NaOH/CaCl2=1.4). Usando condiciones estequiométricas (NaOH/CaCl2=2.0) se 
obtuvieron nanopartículas mayores de hasta 150 nm. Por otra parte, 
temperaturas de reacción menores (115 ºC) dieron lugar a partículas de mayor 
tamaño. Los autores solo aportaron imágenes HRTEM de las nanopartículas 
obtenidas a 150 ºC bajo diferentes ratios NaOH/CaCl2, no siendo, por tanto, un 
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estudio muy concluyente en lo referente a la posible influencia de la temperatura 
en el tamaño de las nanopartículas. Las síntesis a 175 ºC no aportaron ningún 
dato útil ya que al hacerlas con reactivos de baja concentración no llegan a 
generan partículas, debido a que no se consigue sobresaturar la disolución. Esto 
fue debido a que lo autores siguieron como modelo la síntesis de In(OH)3 
propuesta por Pérez-Maqueda et al. (1998) [93].  
La purificación de las nanopartículas, para eliminar el NaCl y el disolvente 
absorbido tipo glicol (ED o PD), fue realizada filtrando a vacío en caliente para 
separar las aguas madres del Ca(OH)2 y lavando 3 o 5 cinco veces el sólido con 
agua o 2-propanol en baño de ultrasonidos, separando las fases por 
centrifugación a 8000 rpm durante 10 minutos. Los autores indican que el diol 
usado como disolvente aglomera las partículas, y fue necesario lavar al menos 
5 veces para eliminarlo totalmente. Este comportamiento es ratificado por 
autores como Fratini et al. (2007) [10] que estudiaron cómo el etilenglicol (ED) 
produce una agregación de las nanopartículas de Ca(OH)2 y cómo el 2-propanol 
las estabiliza por adsorción superficial, permitiendo que permanezcan como 
entidades individuales y evitando su agregación. Según los autores, el tiempo de 
envejecimiento también afecta a la forma de las nanopartículas de tal manera 
que con 40 minutos se obtienen formas hexagonales y con 5 minutos las 
nanopartículas son aparentemente esféricas y más pequeñas.  
Roy et al. (2010) [94], de manera similar a Salvadori y Dei (2001) [80], obtuvieron 
hidróxido de calcio por reacción de Ca(NO3)2∙4H2O y NaOH en 1,2-etanodiol a 
115 ºC.  Dado que en la reacción se produce NaNO3, la purificación de las 
nanopartículas se realizó filtrando el Ca(OH)2, lavando 5 veces con 2-propanol 
en baño de ultrasonidos y centrifugando para eliminar los restos del diol y NaNO3. 
El Ca(OH)2 obtenido, fue secado a vacío a 70 ºC durante 24 h y se obtuvieron 
nanopartículas con diámetros de 30–100 nm, si bien, en la imagen HRTEM, las 
partículas están agrupadas en forma de clusters (racimos) de tamaño mayor, 
como se muestra en la Figura 1-17.  
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Figura 1-17. Imagen HRTEM de las nanopartículas de Ca(OH)2 obtenidas por Roy et al. [94]. 
 
Giorgi et al. (2005) [95], con el objetivo de deacidificar madera (Vasa warship), 
sintetizaron Ca(OH)2 a 80–90 ºC, por precipitación en fase homogénea, a partir 
de disoluciones acuosas de NaOH y CaCl2. La síntesis la realizaron siguiendo el 
procedimiento de Ambrosi et al. (2001) [81]. La purificación, se realizó lavando 
cinco veces con agua de cal para eliminar el NaCl y utilizaron ensayos con 
AgNO3 para detectar la ausencia de cloruros. Según los autores, obtuvieron 
nanopartículas con diámetros de 50–300 nm, pero en las imágenes SEM 
proporcionadas las partículas parecen tener tamaños en el rango 500–2000 nm 
o superior, como se muestra en la Figura 1-18, donde la barra blanca (abajo 
izquierda) representa 20 µm (20000 nm). 
 
Figura 1-18. Imagen SEM de nanopartículas de Ca(OH)2 sobre fibras de madera (barra = 20 µm) [95]. 
Cap. 1. Introducción y estado del arte. 
54 
Siguiendo un enfoque diferente, Nanni y Dei (2003) [96] obtuvieron 
nanopartículas de Ca(OH)2 a partir NaOH y CaCl2∙2H2O mediante 
microemulsiones W/O, utilizando ciclohexano como fase orgánica y surfactantes 
no iónicos para estabilizar la emulsión. Buscaron las concentraciones óptimas 
de los tres componentes: surfactante, ciclohexano y las disoluciones acuosas de 
NaOH y CaCl2. Se usaron dos surfactantes diferentes: tetraetilen-glicol-
monododecil éter (C12E4) y pentaoxietilen-glicol-nonil-fenil éter (Igepal–CO520). 
La concentración de los reactivos estuvo en el rango de 0.1–0.5 M para el NaOH 
y de 0.05–0.25 M para el CaCl2, como se muestra en la Tabla 1-23. Se trabajó 
siempre a baja temperatura para evitar la separación de las fases de la emulsión: 
10, 15 y 25 ºC. Con el surfactante C12E4 fue necesario trabajar a 10 ºC dado que 
la emulsión de NaOH 0.2 M con este surfactante se separaba en dos fases por 
encima de 15 ºC. Los tamaños de las nanopartículas obtenidas fueron de 2–10 
nm para ambos tipos de emulsiones. Por otro lado, esta síntesis solo permite 
obtener pequeñas cantidades y con un gran consumo de tiempo, por lo que la 
aplicación práctica de estas nanopartículas en trabajos de conservación es 
prácticamente inviable [54], especialmente en edificios y monumentos. 
Tabla 1-23. Condiciones experimentales para la síntesis de Ca(OH)2 mediante microemulsiones W/O [96]. 
Muestra Wo [NaOH], M [CaCl2], M T, ºC 
A1 2.0 0.1 0.05 15 
A2 3.5 0.1 0.05 10 
A3 5.0 0.1 0.05 10 
A4 2.0 0.2 0.10 10 
A5 3.5 0.2 0.10 10 
A6 5.0 0.2 0.10 10 
B1 1.7 0.5 0.25 25 
B2 2.6 0.5 0.25 25 
B3 3.5 0.5 0.25 25 
B4 4.4 0.5 0.25 25 
B5 5.8 0.5 0.25 25 
B6 7.3 0.5 0.25 25 
B7 11.7 0.5 0.25 25 
A = microemulsión basada en C12E4; B = Microemulsión basada en Igepal–CO520; Wo = [agua]/[surfactante] 
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Daniele y Taglieri (2012) [86], Taglieri et al. (2013) [97] y Daniele et al. (2013) 
[98], sintetizaron nanopartículas de Ca(OH)2 a partir de 100 ml de NaOH 0.6 M 
(agente precipitante) y 100 ml de CaCl2 0.3 M, siguiendo dos métodos diferentes: 
• Método A. Adicionaron la disolución acuosa de NaOH sobre una disolución 
acuosa de CaCl2 gota a gota (≈ 4 ml/min) a 90 ºC. Según los autores, 
obtuvieron nanopartículas hexagonales de 100–800 nm de diámetro (50–400 
nm de lado). Las imágenes TEM, muestran principalmente nanopartículas 
con diámetros del orden de 600 nm [86], [97], [98], si bien, también hay 
presencia de alguna con diámetro inferior (~300 nm) [97]. 
• Método B. Los autores estudiaron el efecto del Triton X-100 en el tamaño de 
las nanopartículas. Añadieron Triton X-100 a la disolución de CaCl2 y la 
mezclaron rápidamente con la disolución de NaOH. El surfactante (Triton X-
100) se adicionó en cantidades de 0.1, 0.2, 0.4 y 1.0% a 90 ºC. El empleo de 
Triton X-100 permitió reducir el tiempo total de la síntesis a solo 10 minutos. 
Para concentraciones de surfactante de 0.1 y 0.2%, reportaron 
nanopartículas con diámetros de 100–400 nm (lado 50–200 nm). Para 
concentraciones de surfactante de 0.4 y 1.0%, reportaron nanopartículas con 
diámetros menores, inferiores a 200 nm (lado <100 nm), encontrando 
nanopartículas esféricas de 20 nm de lado o inferior  [86]. La eliminación del 
NaCl producido (purificación) se realizó lavando 5 veces con agua. 
Sustituyeron el agua por 2-propanol hasta lograr una relación agua/alcohol 
de 0.1, obteniendo finalmente suspensiones de nanopartículas de Ca(OH)2 
de 10 g/L. Sin embargo, los lavados no eliminaron totalmente el surfactante 
empleado, sobre todo cuando se utilizaron concentraciones altas de este. 
Finalmente, las nanopartículas obtenidas en presencia de Triton X-100 
resultaron ser más reactivas frente a la carbonatación que aquellas 
obtenidas sin surfactante. El motivo puede ser debido a que al ser más 
pequeñas poseen una mayor superficie específica, siendo por ello, más 
reactivas. 
Partiendo nanopartículas de Ca(OH)2 obtenidas con la mayor concentración de 
Triton X-100 (1.0%), prepararon suspensiones en 2-propanol de 10 g/L y 1 g/L 
para consolidar varias piedras naturales: Piedra Caliza, Travertino y Poggio 
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Picenze. El tratamiento consolidante lo aplicaron dando 10 capas (10 g/L) o 100 
capas (1 g/L), mediante picelado (brushing), sobre las piedras limpias y secas en 
condiciones de laboratorio (T=20 ºC; HR =45%). Aplicaron 1 ml de consolidante 
en cada capa y dejaron secar entre capa y capa.  Mediante ensayo de pelado 
(Scotch tape test), en el Travertino lograron una reducción del 68–94% en la 
cantidad de material eliminado de la superficie de la piedra después del 
tratamiento. No se aprecian grandes diferencias entre la consolidación lograda 
mediante las nanopartículas obtenidas sin surfactante y las obtenidas con él. 
Tampoco se aprecian grandes diferencias en los test de capilaridad. Como se 
muestra en la  
Tabla 1-24 y Tabla 1-25, las suspensiones de 1 g/L (SOD y ST4D) mostraron un 
efecto consolidante más eficaz que las de 10 g/L [86].  
 
Tabla 1-24. Ensayo de pelado. Porcentaje de variación del material eliminado de la superficie, antes y después del 
tratamiento [86]. 
Lithotypes Method A Method B 
Sample ΔM (%) Sample ΔM (%) 
Limestone SO 
SOD 
-86 
-89 
ST4 
ST4D 
-85 
-93 
Travertino SO 
SOD 
-70 
-80 
ST4 
ST4D 
-68 
-94 
Poggio Picenze SO 
SOD 
-79 
-84 
ST4 
ST4D 
-76 
-85 
 
Tabla 1-25. Ensayo de capilaridad. Porcentaje de variación de la cantidad de agua absorbida por la piedra, antes y 
después del tratamiento [86]. 
Lithotypes Method A Method B 
Sample ΔQ (%) Sample ΔQ (%) 
Limestone SO 
SOD 
-3 
-12 
ST4 
ST4D 
-2 
-5 
Travertino SO 
SOD 
-5 
-34 
ST4 
ST4D 
-14 
-30 
Poggio Picenze SO 
SOD 
-6 
-10 
ST4 
ST4D 
-6 
-10 
 
Taglieri et al. (2014) [99], en un estudio similar al anterior, usando Triton X-100, 
sintetizaron nanopartículas de Ca(OH)2 a partir de NaOH 0.6 M y CaCl2 0.3 M 
utilizando dos métodos diferentes: 
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• Método A. Adicionaron una disolución acuosa de NaOH sobre una disolución 
acuosa de CaCl2 gota a gota a 90 ºC, obteniendo nanopartículas con 
tamaños de 200–400 nm de diámetro. 
• Método B. Añadieron Triton X-100 en las disoluciones de CaCl2 y NaOH y 
las mezclaron rápidamente a 90 ºC. Probaron Triton X-100 en cantidades de 
0.4 y 4.0%. Reportaron nanopartículas de 80–600 nm de diámetro con 0.4% 
de surfactante y de 40–600 nm con 4.0% de surfactante. 
En ambos casos, efectuaron varios lavados con agua para eliminar el NaCl y el 
surfactante, sin especificar el número de lavados realizados. Obtuvieron 
suspensiones acuosas de Ca(OH)2 de 10 g/L y parte del agua la sustituyeron por 
2-propanol. Del estudio de las imágenes TEM, se infiere que el empleo de 
surfactantes produce una gran polidispersidad de tamaños, lo que permite 
obtener algunas nanopartículas muy pequeñas y afecta a la morfología 
hexagonal de las nanopartículas. En las imágenes TEM, los hexágonos no son 
regulares, presentan deformaciones, tal como se puede observar en la Figura 
1-19. 
 
Figura 1-19. Imágenes TEM de nanopartículas de Ca(OH)2 sintetizadas en presencia de Triton X-100 al 4% [99]. 
 
Hlaing et al. (2014) [100] sintetizaron Ca(OH)2 nanoestructurado por adición gota 
a gota de una disolución acuosa de acetato cálcico monohidrato 
(Ca(CH3COO)2∙H2O) 0.2 M sobre una disolución acuosa de NaOH 1.6 M y 
bromuro de n-hexadeciltrimetil amonio 0.9 M, a 40 ºC. El objetivo era obtener un 
absorbente de Zr–Ce y Ca(OH)2 para capturar CO2. El hidróxido cálcico obtenido 
se separó por centrifugación y fue lavado varias veces con agua desionizada y 
alcohol (los autores no especifican cuantas). A continuación, el precipitado fue 
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secado a 70 ºC durante 24 h. Siguiendo este procedimiento, se obtuvieron 
nanopartículas de diámetro 200–500 nm según se observa en las imágenes 
SEM. Los autores reportaron un tamaño del cristalito de 42.8 nm. 
Darroudi et al. (2016) [101], desarrollaron una síntesis en fase homogénea 
asistida por biopolímeros para obtener nanopartículas hexagonales de Ca(OH)2. 
Utilizaron una matriz de gelatina (proteína) como molde (template) donde 
producir la precipitación del Ca(OH)2, como se muestra en la Figura 1-20. A 100 
ml de una disolución acuosa de CaCl2∙6H2O 0.6 M, con gelatina al 2%, le 
añadieron bajo agitación, gota a gota, 100 ml de una disolución acuosa de NaOH 
6.0 M en atmósfera de nitrógeno. Para eliminar el NaCl, el exceso de NaOH y 
las impurezas orgánicas, centrifugaron el sólido y lo lavaron varias veces con 
agua bidestilada, aunque no especifican cuántas ni a qué nivel los lavados 
reducen las impurezas. Los autores reportaron diámetros de nanopartículas de 
600–650 nm y espesores de 40–45 nm. Sin embargo, el estudio de las imágenes 
FESEM revelan que las nanopartículas poseen tamaños de hasta 1500 nm de 
diámetro o incluso superiores. Los autores proponen estas nanopartículas de 
Ca(OH)2 como potencialmente útil para la restauración de pintura mural, 
deacidificación de papel y conservación del patrimonio en general, pero en base 
a los tamaños logrados, no queda claro el efecto de la gelatina en la obtención 
de nanopartículas más pequeñas. Además, su uso complica la purificación de 
las nanopartículas y puede introducir un problema añadido relacionado con su 
aplicación. Un ejemplo de esto sería que los posibles residuos de gelatina 
podrían promover el crecimiento de microorganismos, planteando un problema 
evidente de conservación del patrimonio. En su trabajo, los autores, no 
especifican ninguna prueba que permita verificar la total eliminación de la 
gelatina de las nanopartículas de Ca(OH)2 obtenidas.  
 
Figura 1-20. Síntesis en fase homogénea asistida por biopolímeros [101]. 
Cap. 1. Introducción y estado del arte. 
59 
En un enfoque similar al anterior, Xu et al. (2004) [102] utilizaron polímeros 
hidrosolubles (PVA y PEG) como molde para obtener Ca(OH)2 a partir de 
disoluciones de CaCl2 y NaOH, sin especificar concentraciones. El precipitado 
fue separado por centrifugación (7000 rpm) y lavado varias veces con agua 
destilada para eliminar el NaCl (purificación). A continuación, el precipitado fue 
secado a vacío a 50 ºC durante 24 h. En estas condiciones, los autores 
reportaron la obtención de nanopartículas esféricas de 50–100 nm, usando un 
25.2% de PVA. Por otro lado, las imágenes TEM proporcionadas (Figura 1-21) 
hacen difícil la determinación precisa del tamaño de las nanopartículas. 
 
 
Figura 1-21. Nanopartículas de Ca(OH)2 obtenidas utilizando PVA [102]. 
 
Licchelli et al. (2014) [52], siguiendo el mismo procedimiento empleado por 
Salvadori y Dei (2001) [80] comentado con anterioridad, sintetizaron 
nanopartículas de Ca(OH)2 en 1,2 etanodiol a partir de CaCl2·2H2O y NaOH. 
Obtuvieron nanopartículas con un rango de diámetros de 25–150 nm. 
Prepararon suspensiones de 5 g/L en 2-propanol y las usaron para consolidar 
piedra Lecce, un tipo de piedra caliza. Por otro lado, también sintetizaron 
nanopartículas de hidróxido de estroncio, con diámetros de 80–300 nm a partir 
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de Sr(NO3)2 y NaOH siguiendo el procedimiento de Ciliberto et al. [51]. 
Prepararon suspensiones de Sr(OH)2 de 3 g/L en 2-propanol. La consolidación 
de la piedra Lecce, una bio-calcarenita muy porosa, mejoró sus propiedades 
disminuyendo la absorción de agua por capilaridad, la permeabilidad al vapor de 
agua, y afectando muy poco al color de la roca. Las suspensiones de Ca(OH)2 
(5 g/L) y de Sr(OH)2 (3 g/L) arrojaron resultados muy similares. En este estudio 
también se comparó el efecto consolidante producido por suspensiones en agua 
de nanopartículas de SiO2 (10–20 nm) y por el tetraetoxisilano (TEOS). 
Daniele et al. (2008) [32] con el objetivo de estudiar el proceso de carbonatación 
y consolidar varios litotipos, obtuvieron nanopartículas de Ca(OH)2 a partir de 
disoluciones acuosas de
 
CaCl2 0.3 M y NaOH 0.6 M. Seleccionaron 90 ºC como 
temperatura de reacción y adicionaron el NaOH gota a gota sobre el CaCl2 a 4 
ml/min. Para eliminar el NaCl producido en la reacción lavaron varias veces con 
agua desionizada hasta detectar ausencia de cloruro por medida 
espectrofotométrica. Posteriormente sustituyeron parcialmente el agua por 2-
propanol para obtener suspensiones de 15 g/L de nanopartículas de Ca(OH)2 y 
consolidaron piedra Estoril y Pietra Serena.  Las nanopartículas obtenidas 
presentaron diámetros de 50–600 nm. 
Análogamente, Daniele y Taglieri (2010) [26], con el objetivo de estudiar el 
proceso de carbonatación, obtuvieron nanopartículas de Ca(OH)2 a partir de 
disoluciones acuosas de
 
CaCl2 0.3 M y NaOH 0.6 M. Seleccionaron 90 ºC como 
temperatura de reacción y adicionaron el NaOH gota a gota sobre el CaCl2 a 4 
ml/min. Para eliminar el NaCl producido en la reacción lavaron cinco veces con 
agua desionizada y posteriormente sustituyeron parcialmente el agua por 2-
propanol para obtener suspensiones de 10 g/L de nanopartículas de Ca(OH)2. 
Con estas suspensiones, consolidaron piedra caliza, piedra de Lecce, piedra 
Serena, Basalto, Perla d’Abruzzo y Poggio Picenze. En general, todos los 
resultados obtenidos fueron positivos en términos de reducción del agua 
absorbida (reducción de 1–10%) y Scotch tape test, con un aumento del 80% en 
la eficacia consolidante. 
Sequeira et al. (2006) [103], deacidificaron papel con nanopartículas de hidróxido 
cálcico, de 400 nm de diámetro, previamente sintetizadas siguiendo un proceso 
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patentado por P. Baglioni et al. (PCT/EP02/00319, 2002). Para ello, usaron 
disoluciones de NaOH y CaCl2. Prepararon suspensiones en 2-propanol de 4.3 
g/L de estas nanopartículas y deacidificaron papel con buenos resultados. 
Paralelamente, Stefanis y Panayiotou (2007) [83], deacidificaron papel con 
nanopartículas de hidróxido cálcico sintetizadas a 25 ºC a partir de disoluciones 
acuosas de CaCl2·2H2O 0.2 M y NaOH 0.4 M. Prepararon suspensiones de 4 g/L 
en etanol, 1-propanol, 2-propanol y 1-butanol para estudiar su eficacia 
deacidificando papel. Obtuvieron nanopartículas con un rango de tamaños de 
410–1959 nm determinados por DLS (Dynamic Light Scattering).  
Por otro lado, es necesario subrayar que, en las síntesis en fase homogénea, el 
efecto del contraion en el tamaño de las nanopartículas de Ca(OH)2 no ha sido 
estudiado hasta la fecha.  Giorgi et al. (2005) [84] realizaron un estudio en 
profundidad de dicha influencia en el Mg(OH)2, así como de la influencia de la 
concentración de los reactivos. Utilizando diferentes sales de magnesio 
(perclorato, nitrato, cloruro, sulfato) encontraron que el tamaño de las 
nanopartículas obtenidas respondía la serie de Hofmeister: perclorato > nitrato > 
cloruro > sulfato. Por otro lado, encontraron que, a igual contraion, las 
disoluciones más concentradas rinden nanopartículas más pequeñas, como 
puede observarse en la Figura 1-22. 
 
Figura 1-22. Tamaño del cristalito y área superficial de las nanopartículas de Mg(OH)2 en función del contraion de 
la sal de magnesio utilizada [84]. 
 
Samanta et al. (2015) [104] obtuvieron nanopartículas de hidróxido de calcio con 
diámetro promedio de 350 nm mediante reacción en fase homogénea de NaOH 
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0.4 M con una disolución acuosa de Ca(NO3)2∙2H2O 0.4 M. El precipitado fue 
filtrado con papel Whatman 40 y lavado varias veces con agua desionizada para 
eliminar el NaNO3 formado en la reacción. El hidróxido de calcio fue secado a 
vacío a 60 ºC y se mantuvo en atmósfera de argón. 
Amin y Morsali (2010) [87], sintetizaron nanopartículas de Ca(OH)2 adicionando 
NaOH o hidróxido de tetrametilamonio (TMAH) a una disolución de acetato de 
calcio 0.1–0.3 M en etanol y sonicando la suspensión tras la adición. Los 
tamaños de las nanopartículas obtenidas, según las condiciones utilizadas, se 
pueden ver en la Tabla 1-26. Estos tamaños se refieren al tamaño del cristalito y 
fueron determinados a partir del ensanchamiento de los picos de XRD mediante 
la fórmula de Scherrer. En la síntesis propuesta se forma acetato sódico como 
subproducto, sin embargo, los autores no abordan el problema de su eliminación 
ni realizan lavados del Ca(OH)2 obtenido, por lo que se debe suponer que el 
Ca(OH)2 no es purificado. Los autores llegaron a la conclusión que las mejores 
condiciones son acetato cálcico 0.1 M (25 ml) y NaOH 0.1 M (50 ml) y realizaron 
otros estudios para ver la influencia en el tamaño de la aditivación de PVA o 
NaNO3 o sustituyendo el NaOH por TMAH como agente precipitante. 
Tabla 1-26. Condiciones experimentales para la preparación de Ca(OH)2 [87]. 
Sample Ca(CH3COO)2 
(M) 
NaOH 
(0.1M) 
Ageing 
time 
Ultrasound 
power (W) 
Particles 
size (nm) 
1 0.1 (25ml) 50 ml 1 h 30 – 60 47 – 95 
2 0.2 (25ml) 100 ml 1 h 30 – 60 51 – 87 
3 0.3 (25ml) 150 ml 1 h 30 – 60 61 – 190 
4 0.1 (25ml) 50 ml 30 min 30 – 60 80 – 120 
5 0.1 (25ml) 50 ml 2 h 30 – 60 43 – 67 
6 0.1 (25ml) 50 ml 1 h 120 – 150 72 – 180 
7 0.1 (25ml) 50 ml 1 h 360 – 390 85 
8 0.1 (50ml) + 2g PVA 100 ml 1 h 30 – 60 43 – 75 
9 0.1 (25ml) 25 ml TMAH (0.2 M) 1 h 30 – 60 72 – 200 
10 0.1 (25ml) + 1g NaNO3 50 ml 1 h 30 – 60 130 - 200 
 
Saoud et al. (2014) [105], para consolidar papel, obtuvieron Ca(OH)2 por síntesis 
a partir de CaCl2 (0.05 M), NaOH (1 M) y bromuro de hexadeciltrimetilamonio 
(CTAB) (1%), como surfactante. Tras la precipitación del Ca(OH)2 el producto fue 
sometido a microondas durante 15 minutos. A continuación, el Ca(OH)2 fue 
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separado por filtración y lavado varias veces con etanol y agua alternativamente. 
La eliminación del CTAB se produjo en caliente (300 ºC) y después se prepararon 
suspensiones en etanol, sin especificar la concentración. Los autores afirman 
que obtuvieron nanopartículas menores de 100 nm pero, de nuevo, a juzgar por 
las imágenes SEM proporcionadas el tamaño es mucho mayor (Figura 1-23).  
 
Figura 1-23. Imagen SEM de nanopartículas de Ca(OH)2 obtenidas mediante microondas (barra = 10 µm) [105]. 
 
Momenian et al. (2013) [106], realizaron una síntesis de nanopartículas de 
Ca(OH)2 en fase homogénea bajo sonicación (síntesis sonoquímica). Añadieron 
15 ml de NaOH 1 M a 50 ml de Ca(NO3)2∙4H2O 0.085 M gota a gota durante 30 
min y sonicando (60 W). Utilizaron el sistema mostrado en la Figura 1-24. El 
Ca(OH)2 fue separado por centrifugación y lavado con etanol y agua destilada, 
aunque sin especificar cuántas veces, siendo secado a 50 ºC a vacío durante 10 
h. Los autores reportan nanopartículas con un tamaño del cristalito de 20 nm. En 
las imágenes SEM, las nanopartículas presentan diámetros superiores a 200 nm. 
Mohd et al. (2013) [82] obtuvieron nanobastones de Ca(OH)2 por reacción en 
fase homogénea de una disolución etanólica de Ca(NO3)2∙4H2O 0.017 M con 
NaOH 0.1 M. Estudiaron el efecto de la temperatura de reacción (35, 45 y 55 ºC) 
en el tamaño de los nanobastones, encontrando que la relación 
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longitud/diámetro de los mismos aumenta al aumentar la temperatura de 
reacción (Tabla 1-27). Las nanopartículas fueron separadas por centrifugación y 
lavadas varias veces con agua desmineralizada y etanol y, posteriormente, 
secadas a 60 ºC toda una noche. Solo a 45 y 55 ºC se obtuvieron nanopartículas 
tipo 1–D. A 35 ºC, los nanobastones obtenidos no presentaron ninguna 
dimensión inferior a 100 nm, por lo que son partículas del tipo 3-D y no se pueden 
considerar como nanopartículas. 
 
Figura 1-24. Montaje experimental para obtener nanopartículas de Ca(OH)2 mediante síntesis sonicación [106]. 
 
Tabla 1-27. Dimensiones de nanobastones de Ca(OH)2 obtenidos en etanol a diferentes temperaturas [82]. 
Reaction T 
(º C) 
Length 
(nm) 
Diameter 
(nm) 
Aspect 
ratio 
Cystallite size 
(nm) 
35 635 224 3 31 
45 442 84 5 24 
55 438 60 7 17 
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1.2.3.2  Síntesis de nanopartículas de Ca(OH)2 en fase 
heterogénea 
La síntesis en fase heterogénea, presenta como principal ventaja que no es 
necesario el proceso de purificación del Ca(OH)2, simplificando el procedimiento 
de obtención y, por tanto, ahorrando tiempo. En la reacción no se produce NaCl 
y por tanto no es necesario eliminarlo. La mayoría de los métodos de síntesis en 
fase heterogénea se basan en la reacción del CaO con agua y sus variaciones 
(Ec. 2 en la Tabla 1-20). La superficie del CaO es altamente reactiva frente al 
agua y un grado de hidroxilación del 20% se alcanza en tan solo 10 ps. Cuando 
se produce la hidratación del CaO, su superficie cambia drásticamente y se 
forma una capa de Ca(OH)2 desordenado que permite el acceso de los protones 
a la siguiente capa de CaO provocando la formación de nuevos grupos hidroxilo 
[107]. 
Giorgi et al. (2002) [91] buscando deacidificar papel y lienzo, sintetizaron por 
precipitación en fase heterogénea Ca(OH)2 a partir de CaO y agua (método del 
apagado de la cal). Prepararon suspensiones de 10 g/L de Ca(OH)2 en 2-
propanol a partir de una pasta de Ca(OH)2 mediante sonicación (30 minutos). 
Las partículas obtenidas tuvieron tamaños de 1–10 micrómetros por lo que no 
pudieron aplicarse para deacidificar papel o lienzo ya que para ello se requieren 
tamaños inferiores a 1 µm. 
Rodríguez-Navarro et al. (2013) [108] sintetizaron Ca(OH)2 por apagado de 
fragmentos de CaO de 1–2 cm de tamaño, en agua desionizada, bajo intensa 
agitación (Ec. 2 en la Tabla 1-20). A partir del Ca(OH)2 obtuvieron suspensiones 
en 2-propanol de 5 g/L con tamaño de nanopartículas de 8.7 µm 
mayoritariamente y cierta cantidad de 200 nm y 300 nm. Por otro lado, estudiaron 
una cal de carburo (Ec. 17 en la Tabla 1-20) y observaron tamaños de 
nanopartículas de 11 µm, mayoritariamente, y cierta cantidad de 200 nm. Esta 
cal se obtiene como subproducto en la producción de acetileno y va contaminada 
con metales pesados y carbón, lo que hace necesario un proceso de purificación 
complejo patentado por los autores. 
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De manera similar, Choi et al. (2007) [109] obtuvieron Ca(OH)2 por síntesis en 
fase heterogénea a partir de un slurry de CaO al 5% en agua. Mediante un 
proceso continuo de secado por spray (spray drying process) a 250 ºC, 
obtuvieron partículas esféricas de Ca(OH)2 con tamaños de 10–30 µm. Este 
proceso no permite obtener partículas útiles para la consolidación de materiales 
pétreos debido al gran tamaño de las partículas obtenidas, pero da una idea de 
cómo el procesado físico del hidróxido de calcio puede afectar a la morfología de 
las partículas obtenidas (Figura 1-25).  
 
Figura 1-25. Nanopartículas esféricas de Ca(OH)2 obtenidas mediante secado por spray [109]. 
 
Stefanis y Panayiotou (2007) [83] con el objetivo de deacidificar papel, 
sintetizaron nanopartículas de hidróxido cálcico por reacción en fase 
heterogénea de CaO con agua a diferente pH, usando Tris-(hydroximetil)-
aminometano y HCl. Posteriormente, las dispersaron en 1-propanol para obtener 
una suspensión de 13 g/L obteniendo así partículas de entre 975 y 1340 nm.
 
 
De manera similar, Asikin-Mijan et al. (2015) [110] obtuvieron nanopartículas de 
Ca(OH)2 por hidratación del CaO en presencia de un aditivo. Como aditivos 
utilizaron etilenglicol, dietiléter o bromuro de N-Cetil-N,N,N trimetilamonio 
(surfactante catiónico), para aumentar la humectabilidad del CaO. El aditivo 
posteriormente fue eliminado por lavado con agua destilada y etanol (1:1). El 
CaO usado en el proceso fue obtenido por calcinación de polvo de conchas de 
almejas a 800 ºC durante 2 horas. Según los autores, las nanopartículas 
presentaron diámetros de 25–42 nm (tamaño del cristalito) cuando usaron 
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etilenglicol como aditivo, aunque las imágenes TEM muestran numerosos 
clusters de partículas de 1000 nm y superior (Figura 1-26). 
 
Figura 1-26. Partículas de Ca(OH)2 obtenidas en presencia de etilenglicol (izquierda). Partículas obtenidas en 
presencia de etilenglicol tras tratamiento térmico a 400 ºC (derecha) [110].  
 
Borsoi et al. (2016) [89] obtuvieron nanopartículas de Ca(OH)2 en fase 
heterogénea a partir de calcio metal y agua, por reacción solvotérmica (Ec. 18 
en Tabla 1-20). Este proceso, al igual que ocurre al utilizar CaO, no precisa 
purificación posterior de las nanopartículas obtenidas, y tan solo es necesario 
sustituir el agua por un alcohol para obtener la suspensión. Los autores 
centrifugaron a 8000 rpm durante 10 min y sustituyeron el agua por etanol, 2-
propanol o 1-butanol para preparar la suspensión consolidante. Evaluaron el 
comportamiento de suspensiones de 25 g/L en piedra Maaschicht (poros de 35–
40 µm) y piedra Migné (poros de 0.5–2 µm). Los autores reportaron que el 
transporte y deposición de las nanopartículas dentro de la roca está fuertemente 
influenciada por el tamaño de los poros del material tratado. Por otro lado, los 
autores proponen usar dispersiones en 1-butanol para consolidar rocas con 
poros gruesos (Maaschicht), evitando el fenómeno de retromigración de las 
nanopartículas observado en las dispersiones en etanol. En rocas con poro fino 
(Migné) se comportan ligeramente mejor las suspensiones en etanol. 
Rodríguez-Navarro et al. (2005) [34] obtuvieron clusters de nanopartículas de 
Ca(OH)2, de 50–100 nm de diámetro, por reacción de CaO con agua usando una 
relación de masas CaO/agua de 1/3. Estas nanopartículas se agrupaban 
formando aglomerados de tamaño micrométrico debido a que usaron agua como 
dispersante. Además, encontraron que en el proceso de secado del Ca(OH)2, 
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obtenido por hidratación del CaO, se produce una agregación orientada de las 
nanopartículas que es irreversible, dando lugar a agregados micrométricos que 
no se pueden romper por dispersión. Esto tiene importantes implicaciones desde 
el punto de vista práctico en la conservación del patrimonio arquitectónico. Según 
los autores, un slurry de cal obtenido por hidratación de CaO con agua y 
conservada bajo agua daría mejores resultados, en términos de penetración, que 
un slurry de cal preparado con Ca(OH)2 seco y agua. 
Taglieri et al. (2015) [111] obtuvieron nanopartículas hexagonales de Ca(OH)2 
con diámetros de entre 100–150 nm a partir de una disolución acuosa de 
CaCl2∙2H2O 0.1 M y una resina de intercambio iónico con capacidad para ceder 
iones OH-. Se trata de una síntesis muy limpia y fácil, en la que el ion cloruro es 
eliminado del medio de reacción al ser intercambiado por el ion OH-. Esto evita 
la necesidad de purificar posteriormente mediante lavados. Los autores lograron 
disminuir la concentración de cloruro a 10 ppm tras realizar un segundo 
tratamiento con resina nueva (regenerada) de intercambio iónico. El proceso 
dura 65 minutos y la resina de intercambio se separa fácilmente de la suspensión 
por filtración con un tamiz. Las autoras utilizaron el mismo método para obtener 
nanopartículas de Mg(OH)2  [57]. 
Siguiendo un enfoque totalmente diferente a los métodos sintéticos comentados 
hasta ahora, Tong Liu et al. (2010) [79] obtuvieron nanopartículas de Ca(OH)2 
puro mediante reacción de un lingote de calcio metal oxidado (Ca y CaO 
superficial) con plasma de hidrógeno. En el plasma (10000 ºC) se produce la 
separación en átomos individuales de Ca, H y O y estos se combinan en una 
etapa posterior de enfriamiento para formar el Ca(OH)2, siguiendo tres etapas 
(Tabla 1-28): (1) Formación de vapor de Ca; (2) Reacción de Ca con O para 
formar nanopartículas de CaO; (3) Reacción de CaO con H2O para formar 
nanopartículas de Ca(OH)2. El proceso no necesita purificación posterior del 
hidróxido de calcio obtenido, de igual manera que ocurre con los procesos de 
síntesis en fase heterogénea a partir de CaO. Las nanopartículas obtenidas por 
Tong Liu et al. fueron esféricas y porosas (Figura 1-27), en vez de hexagonales, 
presentando diámetros de 100 nm y baja polidispersidad (Tabla 1-29). 
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Tabla 1-28. Reacciones en la síntesis de Ca(OH)2 por reacción de calcio metal con plasma de hidrógeno [79]. 
H2 → H + H 
CaO
 
→ Ca + O 
Ca
 
+ O → CaO   
2H
 
+ O → H2O 
CaO
 
+ H2O → Ca(OH)2   
 
 
Figura 1-27. Nanopartículas esféricas de Ca(OH)2 obtenidas por el método plasma de hidrógeno-metal [79]. 
 
Los autores, proponen este método como opción para la obtención a escala 
industrial y bajo coste. Sin embargo, teniendo en cuenta el coste del calcio 
metálico y de los gases necesarios (Ar/H2) así como el bajo caudal que obtienen 
de nanopartículas de Ca(OH)2 (0.5 g/min) gastando 100 L/min de gas Ar/H2 
(70:30), la viabilidad industrial del método es discutible. Así mismo, los autores 
no aportan datos que permitan hacer una valoración económica en este sentido. 
Finalmente, el riesgo inherente de usar gas hidrógeno (explosivo) tampoco es 
considerado por los autores para discutir la aplicabilidad del método a escala 
industrial. 
Tabla 1-29. Características de las nanopartículas de Ca(OH)2 obtenidas mediante plasma de hidrógeno-metal [79]. 
Particle 
yield 
(g/min) 
Mean particle 
size by TEM 
(nm) 
Crystal size 
by XRD  
(nm) 
BET surface 
área 
 (m2/g) 
Mean particle 
size by 
surface area  
(nm) 
Pore 
volumen 
(cm3/g) 
0.5 100 10.8 28.7 93 0.084 
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Favaro et al. (2008) [112] estudiaron el potencial de los alcóxidos de calcio, como 
vía indirecta para generar nanopartículas de Ca(OH)2 in situ. Para ello 
sintetizaron metóxido de calcio (Ca(OCH3)2) y etóxido de calcio (Ca(OCH2CH3)2) 
a partir de calcio metal y el alcohol correspondiente. Es una síntesis limpia que 
solo genera H2 como subproducto. Por otro lado, estudiaron el isopropóxido de 
calcio (Ca(OCH(CH3)2)2) al estar disponible comercialmente. Estos compuestos 
originan Ca(OH)2 por hidrólisis con agua. El metóxido de calcio fue dispersado 
en metanol y verificaron su capacidad consolidante sobre una frita filtrante de 
vidrio (porosidad homogénea 5–15 μm) ya que permite una fácil diferenciación 
por SEM/EDX. En el estudio, analizaron la influencia del disolvente utilizado para 
realizar la suspensión en el tipo de polimorfo de CaCO3 obtenido (vaterita/calcita) 
(Tabla 1-30).
 
Este consolidante produjo un recubrimiento de 0.8–1.5 μm de 
vaterita (CaCO3), permitiendo rellenar todos los poros y cavidades del sustrato. 
Obtuvieron una penetración de 3.5 mm. El estudio no reporta tamaños de 
nanopartículas de Ca(OH)2, ya que las observaciones se realizaron tras dejar el 
tiempo suficiente para que ocurriera la carbonatación.  
Tabla 1-30. Estimación semicuantitativa por XRD de las diferentes fases formadas por reacción de metóxido de 
calcio, etóxido de calcio e isopropóxido de calcio con la atmósfera. 
 Calcium alkoxide Calcite  
(%) 
Vaterite 
(%) 
Portlandite 
(%) 
A Ca(OCH3)2 (powder) 77 23 - 
B Ca(OCH2CH3)2 (powder) 5 95 - 
C Ca(OCH(CH3)2)2 (powder) 6 94 - 
D Ca(OCH3)2 (methanol dispersion) 47 53 - 
E Ca(OCH(CH3)2)2 (methanol dispersion) 15 85 - 
F Ca(OCH3)2 (H2O dispersion) 74 5 21 
G Ca(OCH(CH3)2)2 (H2O dispersion) 100 - - 
H Ca(OCH3)2 (methanol solution) 25 75 - 
I Ca(OCH3)2 (deposition on glass frit) 0 100 - 
 
Poggi et al. (2014) [88], siguiendo un enfoque similar al anterior, obtuvieron 
directamente suspensiones en alcohol de nanopartículas de Ca(OH)2 trabajando 
en un reactor a alta presión y temperatura (autoclave), si bien no especifican a 
qué presión trabajaron. Mediante un proceso solvotérmico de reacción en dos 
etapas, transformaron calcio metal en un alcóxido de calcio por reacción con 
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etanol a 70 ºC o con 1-propanol a 130 ºC. En una segunda etapa hidrolizaron el 
alcóxido de calcio con agua a 70 ºC para obtener las nanopartículas de Ca(OH)2 
ya dispersadas en el alcohol (35 g/L). El proceso no necesita purificación 
posterior del Ca(OH)2 y el único inconveniente es que se genera hidrógeno en la 
primera etapa (Tabla 1-20). Las nanopartículas obtenidas cuando se utilizó 
etanol tuvieron diámetros de 70–200 nm mayoritariamente (Figura 1-28). Al 
utilizar 1-propanol las partículas presentaron diámetros de 230–300 nm (HRTEM 
y DLS). Prepararon suspensiones de 0.1 g/L para deacidificar papel y de 2 g/L 
para deacidificar lienzo. Análogamente, los autores usaron suspensiones de 
nanopartículas de Ca(OH)2 de 5 g/L, preparadas de esta manera, para 
deacidificar madera del pecio Vasa warship. 
 
Figura 1-28. Imagen TEM de nanopartículas de Ca(OH)2 obtenidas por reacción solvotérmica a partir de calcio metal 
y etanol [88].  
 
Siguiendo un enfoque totalmente diferente (Ec. 19, Tabla 1-20), Delfort et al. 
(1997) [113], obtuvieron nanopartículas de hidróxido cálcico a partir de hidruro 
de calcio (CaH2) y agua en presencia de un surfactante (alquilarilsulfonato de 
calcio C-24), utilizando tolueno, metanol, aceite mineral y THF como disolventes. 
La síntesis es realizada a 5–10 ºC y tras ocho horas de reacción y posterior 
destilación para eliminar tolueno y THF, obtuvieron un producto marrón viscoso 
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compuesto por Ca(OH)2, el surfactante y aceite mineral. Para eliminar el aceite 
mineral realizaron una diálisis que necesitó de 8 a 16 horas. En estas 
condiciones, se obtuvieron nanopartículas con diámetros de 12 a 30 nm. El 
producto obtenido tras la diálisis, según los autores, es Ca(OH)2 recubierto del 
surfactante. Sin embargo, a partir del TGA (Figura 1-29) se puede inferir que es 
Ca(OH)2 parcialmente carbonatado. Es un proceso interesante, pero consume 
mucho tiempo (2 días) y recursos. Además, el producto obtenido tras la reacción 
no se puede usar directamente y necesita ser sometido a destilación y diálisis.  
 
Figura 1-29. TGA del Ca(OH)2 obtenido por Delfort et al. [113]. 
 
Finalmente, Chelazzi et al. (2013) [54] realizaron una puesta al día de los 
métodos sintéticos disponibles para la preparación de sistemas coloidales para 
la consolidación de pinturas murales, enlucidos y piedras de base calcárea. 
Repasaron las siguientes técnicas: 
• Síntesis de nanopartículas de Ca(OH)2. 
• Síntesis de nanopartículas de Mg(OH)2. 
• Síntesis de nanopartículas de Ba(OH)2. 
Todos los métodos referidos a la síntesis de nanopartículas del Ca(OH)2 y 
suspensiones consolidantes se han resumido en la Tabla 1-31.  
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Tabla 1-31. Tabla resumen con los métodos químicos y físicos para sintetizar nanopartículas de Ca(OH)2. 
Referencia  
bibliográfica 
Reactivos 
de partida 
Concentración 
(M) 
Temperatura 
de reacción 
(ºC) 
Diámetro de 
las NP´s 
obtenidas 
(nm) 
Método de  
purificación de las 
NP´s 
Otros 
Concentración de la 
suspensión, 
disolvente usado y 
aplicación 
Síntesis química en fase homogénea 
[81] M. Ambrosi, L. Dei, R. 
Giorgi, C. Neto, P. Baglioni, 
Colloidal Particles of 
Ca(OH)2: Properties and 
Applications to Restoration 
of Frescoes. Langmuir 17 
(2001) 4251–4255. 
NaOH 
CaCl2∙2H2O 
0.2;0.4;0.8 
0.1;0.2;0.4 
60-90 200 nm 
500 nm a 90 
ºC 
 
600–1200 
nm a 60 ºC  
Lavando 5 veces 
con agua. Control 
con AgNO3 de la 
NaCl 
Mezcla rápida de 
los reactivos. 
Restauración de 
frescos.  
Estabilidad cinética 
En agua y 1 propanol 
De 6.25 g/L 
Preparadas por 
agitación vigorosa. 
Estabilidad cinética a 
600 nm 
[91] R. Giorgi, L. Dei, M. 
Ceccato, C. Schettino, P. 
Baglioni, Nanotechnologies 
for conservation of cultural 
heritage: paper and canvas 
deacidification. Langmuir 
18 (2002) 8198–8203 
Nota: igual que [81] 
NaOH 
CaCl2∙2H2O 
 No provisto 90 160-380 nm 
(260 nm de 
promedio) 
Lavando 5 veces 
con agua. Control 
con AgNO3 de la 
NaCl 
 10 g/L en  
2-propanol por 
agitación o sonicación 
15 min 
[80] B. Salvadori y L. Dei. 
Synthesis of Ca(OH)2 
nanoparticles from diols. 
Langmuir 17 (2001) 2371–
2374. 
NaOH 
CaCl2∙2H2O 
1.50; 0.70 
0.75; 0.50 
150 y 115 30–150 nm a 
150 º C 
según las 
condiciones. 
200 nm a 
115 ºC 
Lavan 3 o 5 veces 
con agua o IPA para 
eliminar el diol 
absorbido. 
 
Se disuelve el 
CaCl2 en un diol y 
se añade NaOH 
gota a gota a 150 
ºC bajo agitación. 
También prueban a 
115 ºC 
 
[94] A. Roy, J. 
Bhattacharya, Synthesis of 
Ca(OH)2 nanoparticles by 
wet chemical method. 
Micro & Nano Letters 5 
(2010) 131–134. 
Ca(NO3)2∙4 
H2O 
NaOH 
1,2etanodio
l 
12 g 
 
2.1 g 
25 ml 
115 30–100 nm 
pero 
agrupadas 
en forma de 
cluster 
El Ca(OH)2 
obtenido se filtra a 
vacío y se lava 5 
veces con 2-
propanol en baño 
de ultrasonidos y 
se centrifuga a 
10000 rpm. Luego 
se seca a vacío a 
70 ºC/24 h. 
Se usa etilenglicol 
como disolvente 
para disolver la sal 
de calcio. 
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Referencia  
bibliográfica 
Reactivos 
de partida 
Concentración 
(M) 
Temperatura 
de reacción 
(ºC) 
Diámetro de 
las NP´s 
obtenidas 
(nm) 
Método de  
purificación de las 
NP´s 
Otros 
Concentración de la 
suspensión, 
disolvente usado y 
aplicación 
[95] R. Giorgi, D. Chelazzi, 
P. Baglioni, Nanoparticles of 
calcium hydroxide for wood 
conservation. The 
deacidification of the vasa 
warship. Langmuir 21 
(2005) 10743–10748 
CaCl2 
NaOH  
No provisto 80–90 50–300 nm Lavan 5 veces con 
agua de cal y luego 
destilan a vacío 
para eliminar parte 
del agua 
Mezcla rápida de 
las disoluciones 
2-propanol 
 
Deacidificación de 
madera (Vasa 
Warship) 
[96] A. Nanni, L. Dei, 
Ca(OH)2 nanoparticles 
from W/O microemulsions. 
Langmuir 19 (2003) 933–
938. 
NaOH y 
CaCl2∙2H2O 
0.1–0.5 M 0.05–
0.25 
10, 15 y 25  2–10 nm   Uso de emulsiones 
W/O y surfactantes 
Se obtiene muy 
poca cantidad de 
nanocal. Inviable su 
aplicación a la 
restauración [16] 
 
[86] V. Daniele, G. Taglieri, 
Synthesis of Ca(OH)2 
nanoparticles with the 
addition of Triton X-100. 
Protective treatments on 
natural stones: preliminary 
results. Journal of Cultural 
Heritage 13 (2012) 40–46. 
NaOH y 
CaCl2 
0.6 
0.3 
90 100-800 nm 
sin Triton. 
Con Triton:  
100–200 nm, 
100–800 nm, 
80–200 nm y 
100 nm para  
0.1, 0.2, 0.4 
y 1.0% de 
Triton 
respectivame
nte 
Lavan 5 veces con 
agua para eliminar 
el NaCl y el Triton 
X-100 
Empleo de Triton 
X-100 que permite 
la mezcla rápida de 
los reactivos 
reduciendo tiempo 
de preparación. A 
más Triton menos 
tamaño de la 
nanopartícula.  
El surfactante no se 
elimina en los 
lavados.  
Consolidan 
travertino, piedra 
caliza y Poggio 
Picenze 
10 g/L 
1 g/L 
Aplicación a las 
piedras con pincel. 
10 capas de 10 g/L 
100 capas de 1 g/L 
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Referencia  
bibliográfica 
Reactivos 
de partida 
Concentración 
(M) 
Temperatura 
de reacción 
(ºC) 
Diámetro de 
las NP´s 
obtenidas 
(nm) 
Método de  
purificación de las 
NP´s 
Otros 
Concentración de la 
suspensión, 
disolvente usado y 
aplicación 
[99] G. Taglieri, C. 
Mondelli, V. Daniele, E. 
Pusceddu, G. Scoccia, 
Synthesis, textural and 
structural properties of 
calcium hydroxide 
nanoparticles in hydro-
alcoholic suspension. 
Advances in Materials 
Physics and Chemistry 4 
(2014) 50–59. 
NaOH y 
CaCl2 
0.6 
0.3 
90 200-400 nm 
sin Triton. 
80-600 nm 
con Triton 
40–600 nm 
con mucho 
Triton 
 
Lavan x veces con 
agua para eliminar 
el NaCl y el Triton 
X-100 
Método 1: Sin 
Triton x-100. 
Método 2: Con 
Triton X-100. 
Sustituyen parte del 
agua de la 
suspensión inicial 
por 2-propanol 
10 g/L 
 
[100] N. N. Hlaing, S. 
Sreekantan, R. Othman, H. 
Hinode, W. Kurniawan, A. 
A. Thant, A. R. Mohamed, 
C. Salim, A novel (Zr–Ce) 
incorporated Ca(OH)2 
nanostructure as a durable 
adsorbent for CO2 capture. 
Materials Letters 133 
(2014) 204–207. 
Ca(CH3CO
O)2∙H2O 
NaOH  
0.2 M 
1.6 M 
40  Lavan varias veces 
con agua 
desionizada y 
alcohol 
 
en presencia de 
bromuro de n-
hexadeciltrimetil 
amonio mediante 
 
[101] Majid Darroudi et al. 
M. Darroudi, M. 
Bagherpour, H.A. Hosseini, 
M. Ebrahimi, Biopolymer-
assisted green synthesis 
and characterization of 
calcium hydroxide 
nanoparticles. Ceramics 
International 42 (2016) 
3816–3819. 
CaCl2∙6H2O  
NaOH 
Gelatina 
0.6 M 
2% 
6.0 M 
90 600–650 nm 
(Según los 
autores) 
600–1500 
nm 
(imágenes 
SEM) 
Espesor: 42 
nm 
Centrifugan y lavan 
varias veces con 
agua bidestilada. 
No especifican 
cuantas. Secan a 
vacío 120 ºC/24 h 
Utilizan una matriz 
de gelatina al 2% 
como molde 
(template).  
Atmósfera N2. 
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Referencia  
bibliográfica 
Reactivos 
de partida 
Concentración 
(M) 
Temperatura 
de reacción 
(ºC) 
Diámetro de 
las NP´s 
obtenidas 
(nm) 
Método de  
purificación de las 
NP´s 
Otros 
Concentración de la 
suspensión, 
disolvente usado y 
aplicación 
[102]   Xu, Jing, Qing-hua 
Chen, and Qing-rong Qian. 
Application of hydrosoluble 
polymers to preparation of 
nanoscale calcium 
hydroxide. Chemical 
Research in Chinese 
Universities 20.2 (2004): 
229-231. 
CaCl2 
NaOH. 
PVA / PEG 
No provisto 
No provisto 
8.4–33.6% 
No provisto 50–100 nm Lavan varias veces 
con agua destilada 
Partículas esféricas 
Utilizan PVA o PEG 
como molde 
(template).  
 
 
[52] M. Licchelli, M. 
Malagodi, M. Weththimuni, 
C. Zanchi, Nanoparticles 
for conservation of bio-
calcarenite stone. Applied 
Physics A Materials 
Science & Processing 114 
(2014) 673–683. 
CaCl2·2H2
O NaOH.  
Según [8] 
B. Salvadori y L. 
Dei (2001) 
150 25–150 nm Según [8] 
B. Salvadori y L. 
Dei (2001) 
Utilizan 1,2 
Etanodiol como 
disolvente 
siguiendo [8] 
B. Salvadori y L. 
Dei (2001). 
Consolidan piedra 
Lecce 
(biocalcarenita) 
5 g/L 
[32] 
V. Daniele, G. Taglieri, R. 
Quaresima, The nanolimes 
in Cultural Heritage 
conservation: 
Characterisation and 
analysis of the 
carbonatation process. 
Journal of Cultural Heritage 
9 (2008) 294-301. 
CaCl2 
NaOH. 
 
0.3 M 
0.6 M 
90 50–600 nm  Lavaron varias 
veces con agua 
desionizada. Usan 
kit del Dr Lange 
para medir Cl- por 
UV 
Tras lavar destilan 
parcialmente el 
agua a 80 ºC/100 
mbar y la 
sustituyen por 2-
propanol para 
obtener 
suspensiones  
15 g/L en 
2-propanol 
 
 
Consolidan 
Estoril y Pietra Serena 
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Referencia  
bibliográfica 
Reactivos 
de partida 
Concentración 
(M) 
Temperatura 
de reacción 
(ºC) 
Diámetro de 
las NP´s 
obtenidas 
(nm) 
Método de  
purificación de las 
NP´s 
Otros 
Concentración de la 
suspensión, 
disolvente usado y 
aplicación 
[26] V. Daniele, G. Taglieri, 
Nanolime suspensions 
applied on natural 
lithotypes: The influence of 
concentration and residual 
water content on 
carbonation process and on 
treatment effectiveness. 
Journal of Cultural Heritage 
11 (2010) 102–106. 
CaCl2 
NaOH. 
 
0.3 M 
0.6 M 
90 No provisto  Lavaron cinco 
veces con agua 
desionizada 
Tras lavar destilan 
parcialmente el 
agua a 90 ºC/100 
mbar y la 
sustituyen por 2-
propanol para 
obtener 
suspensiones 
10 g/L en  
2-propanol 
 
Consolidaron piedra 
caliza, piedra de 
Lecce, Piedra Serena, 
Basalto, Perla 
d’Abruzzo y Poggio 
Picenze. 
[103] S. Sequeira, C. 
Casanova, E. J. Cabrita, 
Deacidification of paper 
using dispersions of 
Ca(OH)2 nanoparticles in 
isopropanol. Study of 
efficiency. Journal of 
Cultural Heritage 7 (2006) 
264–272. 
CaCl2 
NaOH. 
 
No provisto 
No provisto 
 
No provisto 400 nm 
 
No provisto Siguen proceso de 
la patente 
PCT/EP02/00319, 
2002 
4.3 g/L 
 
Deacidificación de 
papel 
[83] E. Stefanis y C. 
Panayiotou. Protection of 
Lignocellulosic and 
Cellulosic Paper by 
Deacidification with 
Dispersions of Micro- and 
Nano-particles of Ca(OH)2 
and Mg(OH)2 in Alcohols. 
Restaurator, 2007, 185–
200.  
CaCl2·2H2
O NaOH. 
0.2 M 
0.4 M 
25 410–1959 
nm 
Lavaron cinco 
veces con agua 
bidestilada 
Dispersiones en 
etanol, 1-propanol, 
2-propanol y 1-
butanol 
sonicando 
4 g/L  
Deacidificación de 
papel 
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[85] E. Stefanis y C. 
Panayiotou. Study of the 
Photochemical Stability of 
Paper Deacidified with 
Dispersions of Ca(OH)2 
and Mg(OH)2 
Nanoparticles in Alcohols. 
Restaurator, 2008, 125–
138. 
MgCl2·6H2
O/MgSO4 
NaOH. 
 
0.2 M 
0.4 M 
25 502–876 nm Lavaron cinco 
veces con agua 
bidestilada 
Dispersiones en 2-
propanol  
sonicando 
4 g/L  
Deacidificación de 
papel 
[84] R. Giorgi, C. Bozzi, L. 
Dei, C. Gabbiani, B.W. 
Ninham, P. Baglioni, 
Nanoparticles of Mg(OH)2: 
Synthesis and Application 
to Paper Conservation. 
Langmuir 2005, 21, 8495-
8501 
Sales de 
Mg 
(perclorato, 
nitrato, 
cloruro, 
sulfato) 
NaOH. 
0.2 M / 1.0 M 
 
 
0.4 M / 2.0 M 
90 50–200 nm 
según el 
contraion 
usado 
Lavaron cinco 
veces con agua 
desionizada 
Efecto de la 
concentración y del 
contraion en el 
tamaño de las 
nanopartículas: 
Perclorato > nitrato 
> cloruro > sulfato 
No provisto 
 
2-propanol o 
disolventes fluorados. 
Deacidificación de 
papel 
[104] A. Samanta, D.K. 
Chanda, P.S. Das, J. 
Ghosh, A.K. 
Mukhopadhyay, A. Dey, 
Synthesis of nano calcium 
hydroxide in aqueous 
medium. Journal of the 
American Ceramic 
Society (2015). 
Ca(NO3)2·2
H2O 
NaOH 
0.4 M 
 
0.4 M 
 
30  350 nm El precipitado de 
Ca(OH)2 lo filtran 
con papel 
Whatman 40 y lo 
lavan varias veces 
con agua 
desionizada para 
eliminar el NaNO3 
formado como 
subproducto.  
Agitan a 1200 rpm 
durante la reacción. 
Secan el Ca(OH)2 
una vez lavado a 
vació en corriente 
de argón a 60 ºC. 
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Diámetro de 
las NP´s 
obtenidas 
(nm) 
Método de  
purificación de las 
NP´s 
Otros 
Concentración de la 
suspensión, 
disolvente usado y 
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[87] M. Amin Alavi, A. 
Morsali, Ultrasonic-assisted 
synthesis of Ca(OH)2 and 
CaO nanostructures. 
Journal of Experimental 
Nanoscience 5. 2 (2010) 
93–105 
Ca(COOC
H3)2 
NaOH o 
hidróxido 
de 
tetrametila
monio 
0.1 
 
0.1 
RT 43-200 nm 
determinació
n por XRD 
del tamaño 
del cristalito 
(fórmula de 
Scherrer) 
No lavan ni 
purifican el 
precipitado, 
contaminado por 
acetato sódico. 
Utilizan alcohol 
como medio de 
reacción. Tras 
mezclar los 
reactivos sonican la 
suspensión. En 
algunas pruebas 
usan PVA. 
 
[105] K. Saoud, I. Ibala, D. 
El Ladki, O. Ezzeldeen, S. 
Saeed, Microwave assisted 
preparation of calcium 
hydroxide and barium 
hydroxide nanoparticles 
and their application for 
conservation of cultural 
heritage 
CaCl2 
NaOH 
Bromuro de 
hexadeciltri
metilamoni
o (CTAB) 
0.05 M 
1.0 M 
1% 
No provisto 1000 nm 
según las 
imágenes 
SEM 
proporcionad
as. < 100 nm 
según los 
autores. 
Separan el 
Ca(OH)2 por 
filtración y lo lavan 
varias veces con 
etanol y agua 
alternativamente. 
Calientan a 300 ºC 
para eliminar el 
CTAB del Ca(OH)2 
Tras la 
precipitación del 
Ca(OH)2 introducen 
la mezcla de 
reacción en un 
reactor microondas 
(15 min) 
 
Etanol 
Consolidación de 
papel 
[106] H.R. Momenian, S. 
Gholamrezaei, M. Salavati-
Niasari, B. Pedram, F. 
Mozaffar, D. Ghanbari,  
Sonochemical Synthesis 
and Photocatalytic 
Properties of Metal 
Hydroxide and Carbonate 
(M:Mg, Ca, Sr or Ba) 
Nanoparticles. Journal of 
Cluster Science 24 (2013) 
1031-1042. 
Ca(NO3)2∙4
H2O 
NaOH 
0.085 M 
 
1 M 
No provisto. Al 
sonicar se 
calienta. 
20 nm 
(tamaño del 
cristalito 
determinado 
por Debye–
Scherrer). 
Según las 
fotos HRTEM 
las 
nanopartícul
as son > 200 
nm  
El Ca(OH)2 se 
separa por 
centrifugación y se 
lava con etanol y 
agua destilada (no 
especifican cuantas 
veces). Luego lo 
secan a 50 ºC a 
vacío durante 10 h.  
Se añade NaOH a 
la disolución de 
nitrato de calcio 
bajo sonicación (60 
W) durante 30 min. 
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[82] F.D. Mohd Daud, S. 
Sreekantan, A. Rahman 
Mohamed, Fabrication of 
Ca(OH)2 Nanostructures by 
Facile Solution – Based 
Synthesis at Various 
Reaction Temperatures as 
CO2 Adsorbent. Materials 
Science Forum 756 (2013) 
175-181. 
 
 
 
Ca(NO3)2∙4
H2O  
NaOH  
 
0.017 M 
 
0.1 M 
35 ºC 
45 ºC  
55 ºC 
 
Nanobastone
s:  
17–31 nm 
(tamaño del 
cristalito) 
Longitud: 
438–635 nm. 
Diámetro: 
60–224 nm  
Separan el 
Ca(OH)2 
por centrifugación y 
lo lavan varias 
veces con agua 
desmineralizada y 
etanol para 
posteriormente 
secarlo a 60 ºC/12 
h 
La reacción se 
realiza en etanol a 
diferentes 
temperaturas. 
Obtienen 
nanobastones de 
Ca(OH)2 
 
Síntesis química en fase heterogénea 
[91] R. Giorgi, L. Dei, M. 
Ceccato, C. Schettino, P. 
Baglioni, Nanotechnologies 
for conservation of cultural 
heritage: paper and canvas 
deacidification. Langmuir 
18 (2002) 8198–8203. 
CaO y 
agua 
  1–10 µm No es necesario Sonican 30 minutos 10 g/L en 2-propanol 
[108] C. Rodriguez-
Navarro, A. Suzuki, E. 
Ruiz-Agudo, Alcohol 
dispersions of calcium 
hydroxide nanoparticles for 
stone conservation. 
Langmuir 29 (2013) 11457–
11470. 
CaO y 
agua 
  200 nm 
700 nm y 
máximo a 8.7 
µm 
No es necesario Consolidan piedra 
porosa de SiO2 
(sandstone) con 
buenos resultados 
5 g/L de Ca(OH)2 en 
etanol 
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[108] C. Rodriguez-
Navarro, A. Suzuki, E. 
Ruiz-Agudo, Alcohol 
dispersions of calcium 
hydroxide nanoparticles for 
stone conservation. 
Langmuir 29 (2013) 11457–
11470. 
Ca2C (s) + 
2H2O 
  11000 nm y 
200 nm 
No es necesario Consolidan piedra 
porosa de SiO2 
(sandstone) con 
buenos resultados 
5 g/L de Ca(OH)2   en 
etanol 
[109] M.K. Choi, J.S. Cho, 
S.M. Joo, J.K. Park, J.W. 
Ahn, H. Kim, Effect of 
several factors on the 
synthesis of calcium 
hydroxide prepared by 
spray drying method using 
limestone. Materials 
Science Forum 544 (2007) 
733–736. 
CaO 
agua 
5% en agua 250 10–30 µm No es necesario. 
Secado por spray 
drying a 250 ºC 
 
Obtienen CaO por 
calcinación a 1000 
ºC/2h. 
 
Partículas esféricas 
 
[83] E. Stefanis y C. 
Panayiotou. Protection of 
Lignocellulosic and 
Cellulosic Paper by 
Deacidification with 
Dispersions of Micro- and 
Nano-particles of Ca(OH)2 
and Mg(OH)2 in Alcohols. 
Restaurator, 2007, 185–
200. 
CaO 
Agua  
 25 975–1340 
nm 
 Usan de Tris-
(hydroximetil)-
aminometano y HCl 
para variar pH del 
agua  
13 g/L en 
1-propanol 
 
deacidificar papel, 
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[54] D. Chelazzi, G. Poggi, 
Y. Jaidar, N. Toccafondi, R. 
Giorgi, P. Baglioni, 
Hydroxide nanoparticles for 
cultural heritage: 
consolidation and 
protection of wall paintings 
and carbonate materials. 
Journal of Colloid and 
Interface Science 392 
(2013) 42–49. 
CaO 
agua 
 Alta presión ¿150-300 
nm? 
No es necesario No hay nada 
publicado, solo se 
comenta de pasada 
que por 
obtención en 
autoclave el 
apagado del CaO 
permite obtener 
partículas más 
pequeñas  
 
[110] N. Asikin-Mijan, Y.H. 
Taufiq-Yap, H.V. Lee, 
Synthesis of clamshell 
derived Ca(OH)2 nano-
particles via simple 
surfactant-hydration 
treatment, Chemical 
Engineering Journal 262 
(2015) 1043–1051. 
CaO de 
calcinar 
almejas 
Agua 
 Temperatura 
ambiente 
25–42 nm 
(cristalito) 
 
>1000 nm 
según lo 
observado 
en HRTEM 
Lavan varias veces 
con agua destilada 
y etanol (1:1) 
Utilizan agitación 
vigorosa y 
surfactantes junto 
con el agua para 
hidratar el CaO: 
etilenglicol, 
dietiléter y N-Cetil-
N,N,N 
trimetilamonio 
bromuro (CTAB). 
 
[113] B. Delfort, M. Born, A. 
Chivé, L. Barré, Colloidal 
calcium hydroxide in 
organic medium: synthesis 
and analysis. Journal of 
Colloid and Interface 
Science 189 (1997) 151–
157. 
CaH2 
Agua 
Surfactante
: 
alquilarilsulf
onato de 
calcio tipo 
C-24 
1.38 mol 
2.49 mol 
0.126 mol 
5–10 ºC 12–30 nm 
3 nm de 
espesor 
Eliminan los 
disolventes 
volátiles por 
destilación, pero 
obtienen un 
producto viscoso 
marrón que 
contiene Ca(OH)2, 
el surfactante y el 
aceite mineral 
(45%). Mediante 
diálisis eliminan el 
aceite mineral.  
Usan surfactantes. 
Usan como 
disolvente Aceite 
mineral, tolueno y 
metanol y THF 
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[89] G. Borsoi, B. Lubelli, R. 
van Hees, R. Veiga, A. 
Santos Silva, L. Colla, L. 
Fedele, P. Tomasin, Effect 
of solvent on nanolime 
transport within limestone: 
how to improve in-depth 
deposition. Colloids and 
Surfaces A: 
Physicochemical and 
Engineering Aspects 497 
(2016) 
Ca metal 
Agua 
6.2 g 
100 ml  
90 ºC 50-600 nm 
(SEM) 
70-700 nm 
(DLS) 
No es necesario 
purificar. Eliminan 
el agua mediante 
centrifugando a 
8000 rpm/10 min. 
Sustituyen el agua 
por un alcohol: 
etanol, 1-butanol o 
2-propanol. 
Obtención por 
reacción 
solvotérmica de 
calcio metal con 
agua. 
25 g/L en diferentes 
alcoholes: Etanol o 2-
propanol o 1-butanol. 
 
Consolidaron piedra 
caliza con poros finos 
(Migné) y con poros 
gruesos (Maastricht).  
[34] C. Rodriguez-Navarro, 
E. Ruiz-Agudo, M. Ortega-
Huertas, E. Hansen, 
Nanostructure and 
Irreversible Colloidal 
Behavior of Ca(OH)2: 
Implications in Cultural 
Heritage Conservation. 
Langmuir 21 (2005) 10948–
10957. 
CaO 
agua 
Relación de 
masa CaO:agua 
de 1:3 
No provisto Obtención de 
clusters de 
tamaño 
micrométrico 
debido a que 
emplean 
agua como 
disolvente y 
se 
aglomeran 
nanopartícul
as de unos 
50–100 nm 
No es necesario 
purificar. 
Utilizan agitación  
vigorosa 
 
[111] G. Taglieri, V. Daniele, 
G. Del Re, R. Volpe, A New 
and Original Method to 
Produce Ca(OH)2 
Nanoparticles by Using an 
Anion Exchange Resin. 
Advances in Nanoparticles 
4 (2015) 17–24 
CaCl2·2H2
O
 
Resina de 
intercambio 
iónico 
NaOH para 
regenerar 
la resina  
 
0.1 M Temperatura 
ambiente 
100–150 nm No es necesario 
purificar. La resina 
de intercambio 
iónico reduce los 
cloruros a 10 ppm 
en dos etapas de 
tratamiento con 
resina de 
intercambio  
Usan una resina de 
intercambio iónico 
que cede ion OH- a 
cambio de capturar 
el Cl-. Esto produce 
la precipitación del 
Ca(OH)2. Tiempo 
necesario: 65 
minutos 
No provisto. 
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[112] M. Favaro, P. 
Tomasin, F. Ossola, P. A. 
Vigato, A novel approach to 
consolidation of historical 
limestone: the calcium 
alkoxides. Applied 
Organometallic Chemistry 
2008, 22, 698–704. 
Ca metal 
Metanol o 
Etanol  
 Temperatura 
ambiente con 
metanol. 
A reflujo con 
etanol. 
No provisto. 
El alcóxido 
consolida el 
material 
poroso y 
evalúan el 
tipo de 
CaCO3 
obtenido 
No es necesario. 
Se genera solo H2 
como subproducto 
Síntesis de 
alcóxidos de calcio. 
Consolidad frita 
filtrate como 
modelo de material 
poroso  
No provisto. 
 
Usan metanol como 
dispersante del 
metóxido de calcio. 
[88] G. Poggi, N. 
Toccafondi, L. N. Melita, J. 
C. Knowles, L. Bozec, R. 
Giorgi, P. Baglioni, Calcium 
hydroxide nanoparticles for 
the conservation of cultural 
heritage: new formulations 
for the deacidification of 
cellulose-based artifacts. 
Applied Physics A (2014) 
114:685–693. 
Ca metal 
Etanol o  
1-propanol 
2% (w/v) 
Calcio/alcohol 
70 ºC con 
etanol 
130 ºC con 
propanol 
70-200 nm 
con etanol 
230–300 nm 
con propanol 
Tamaños por 
HRTEM y 
DLS 
No es necesario. 
Se genera solo H2 
como subproducto. 
Obtienen 
suspensiones de 
35 g/L que luego 
diluyen según la 
aplicación 
Proceso 
solvotérmico en 
dos etapas: 
Síntesis de 
alcóxido de calcio y 
posterior hidrólisis 
con agua. Reacción 
en autoclave a alta 
presión.  
Usan o etanol o 1-
propanol como 
disolvente que 
reacciona con el 
calcio metal 
0.1 g/L para 
deacidificar papel 
 
2 g/L para deacidificar 
lienzo 
 
Utilizaron etanol o 1-
propanol como 
disolvente 
 
5 g/L para deacidificar 
madera [39]. 
[79] T. Liu, Y. Zhu, X. 
Zhang, T. Zhang, T. Zhang, 
X. Li, Synthesis and 
characterization of calcium 
hydroxide nanoparticles by 
hydrogen plasma-metal 
reaction method. Materials 
Letters 64 (2010) 2575–
2577. 
 
 
Ca metal 
con CaO 
superficial 
H2 
 10000 100 nm baja 
dispersión de 
tamaños 
No es necesario Reacción en 
Plasma de 
hidrógeno 
 
Secado por spray 
drying a 250 ºC 
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Métodos físicos 
[114] R. Giorgi, L. Dei, P. 
Baglioni, A new method for 
consolidating wall paintings 
based on dispersions of 
lime in alcohol. Studies 
in Conservation 45 (2000) 
154–161. 
Ca(OH)2 y 
agua 
 Temperatura 
ambiente 
micrómetros No es necesario Agitación vigorosa. 
Consolidan 
morteros de cal y 
arena de sílice que 
simulan el subtrato 
de las pinturas 
murales 
6.25 g/L en agua y 1- 
propanol. 
[115] S. Bastone, D.F.C. 
Martino, V. Renda, M.L. 
Saladino, G. Poggi, E. 
Caponetti. Alcoholic 
nanolime dispersion 
obtained by the 
insolubilisation-precipitation 
method and its application 
for the deacidification of 
ancient paper. 
Colloids and Surfaces A: 
Physicochemical and 
Engineering Aspects 513 
(2017): 241-249. 
Ca(OH)2  
 
0.980 g/L en 
agua 
40 ºC 
60 ºC 
76 ºC 
241–461 nm 
(DLS) 
No es necesario.  Disuelven el 
Ca(OH)2 en agua y 
usan 2-propanol 
como agente 
precipitante. 
Estudian la 
influencia de la T y 
concentración del 
2-propanol. Las 
suspensiones 
hidroalcohólicas 
obtenidas son muy 
diluidas:  0.10–0.56 
g/L 
0.10–0.56 g/L en 
agua/2-propanol para 
deacidificar papel. 
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1.2.4 Procesos físicos de síntesis de nanopartículas de 
Ca(OH)2. 
Los procesos físicos consisten en disgregación mediante molienda o, 
descomposición térmica que producen una disminución del tamaño del material 
de partida hasta obtener partículas más pequeñas (top-down o break-down 
process) [77]. Estos métodos permiten obtener grandes cantidades, pero están 
limitados ya que el tamaño de las partículas obtenidas no suele bajar de varios 
micrómetros [9].  
Giorgi et al. (2000) [114], con el propósito de consolidar pinturas murales 
(frescos) prepararon, mediante agitación vigorosa en condiciones de laboratorio, 
suspensiones de Ca(OH)2 de 6.25 g/L en agua y 1-propanol dispersando dos 
tipos de Ca(OH)2 en polvo con tamaños de partícula de 3–4 y 6–8 µm 
respectivamente. No lograron suspensiones de nanopartículas, pero estudiaron 
la influencia del agua y el 1-propanol en la estabilidad cinética relativa de las 
suspensiones obtenidas, midiendo la absorbancia a 600 nm a lo largo del tiempo. 
Encontraron que las dispersiones de Ca(OH)2 en agua son inestables y 
sedimentan totalmente en menos de 2 horas, mientras que en 1-propanol fueron 
más estables, sedimentando en menor proporción una vez transcurridas 16 
horas de preparar la suspensión (Figura 1-30). Los autores observaron que la 
velocidad de sedimentación en 1-propanol no sigue la ley de Stokes, lo que 
podría deberse a interacciones electrostáticas e hidrofóbicas que inhiben la 
sedimentación y aglomeración de las partículas. Para comprobar la efectividad 
consolidante de las suspensiones, prepararon morteros con cal y arena de sílice 
y los consolidaron con la mejor dispersión de Ca(OH)2 en 1-propanol. Los autores 
reportan buenos resultados al realizar ensayos de absorción capilar y cohesión 
superficial, determinada esta última por el Scotch tape test. 
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Figura 1-30. Absorbancia a 600 nm a lo largo del tiempo para tres dispersiones de 6.25 g/L de Ca(OH)2. Arriba dos 
suspensiones en 1-propanol y abajo suspensión en agua. 
 
Un método denominado tratamiento termomecánico (thermomechanical 
treatment) o solvotérmico, se ha utilizado para el apagado de cal viva (CaO) a 
alta temperatura y presión. Sin embargo, prácticamente no hay información al 
respecto, salvo pequeñas reseñas proporcionadas por Giorgi et al. (2010) [50],  
Chelazzi et al. (2013) [54] y Baglioni et al. (2013) [116]. Todos ellos pertenecen 
al mismo grupo de investigación de la Universidad de Florencia que posee la 
patente del consolidante Nanorestore®. Según los autores, al hidratar el CaO a 
alta temperatura y presión se fuerza la hidratación total de las partículas. Estas 
experimentan fragmentación debido a la expansión volumétrica asociada a la 
transformación del CaO en Ca(OH)2, originando una reducción del tamaño de 
las nanopartículas. A priori, este método es rápido, fácil y limpio. En un sentido 
estricto habría que hablar de método físico-químico, ya que combinan la reacción 
química (apagado) con un tratamiento físico a alta presión y temperatura en 
autoclave.  Es un campo donde hay posibilidades futuras de investigación. 
Jin et al. (2008) [117] estudiaron una síntesis hidrotérmica para Mg(OH)2 en la 
que sometieron a los reactivos (Mg(NO3)2 y N2H4∙H2O) en disolución acuosa a 
una temperatura de 150 ºC y a una presión de 4.5 atm durante 24 horas. 
Obtuvieron nanopartículas hexagonales en forma de copos de 400 nm de 
diámetro y 40 nm de espesor. En curioso que no haya literatura científica 
equivalente para el caso del Ca(OH)2, salvo las escasas reseñas del tratamiento 
0
10
20
30
40
50
60
70
80
90
100
0 2 4 6 8 10 12 14
Ab
so
rb
a
n
ci
a
 
(u.
a
)
Tiempo (h)
Propanol
Propanol
Agua
Cap. 1. Introducción y estado del arte. 
88 
termomecánico antes descrito. Por otro lado, la hidrazina (N2H4∙H2O) es un 
compuesto cancerígeno, por lo que esta ruta sintética no es aconsejable para 
obtener Ca(OH)2. El Mg(OH)2 es aplicado principalmente para deacidificar papel, 
lienzo y madera. Como consolidante no es utilizado en solitario, ya el MgCO3 es 
relativamente soluble (Tabla 1-12). El Mg(OH)2 se usa también como 
consolidante en combinación con Ca(OH)2 para consolidar roca dolomítica 
(CaMg(CO3)2). 
Bastone et al. (2017) [115] obtuvieron suspensiones alcohólicas de partículas de 
Ca(OH)2 a partir de Ca(OH)2 comercial mediante un método de insolubilización-
precipitación. Para ello, disolvieron Ca(OH)2 en agua a 76 ºC (0.980 g/L) y 
añadieron gota a gota 2-propanol (riqueza del 20–90%) realizando el estudio a 
40, 60 y 76 ºC. Al añadir 2-propanol a una disolución acuosa de Ca(OH)2 
saturada, se produce la insolubilización y la precipitación del mismo. Aunque los 
autores hablan de síntesis de Ca(OH)2, esta denominación tiene poco sentido, 
dado que el proceso consiste en disolver y precipitar el Ca(OH)2. Los autores 
solo proporcionan imágenes TEM de las partículas obtenidas a 76 ºC que 
muestran la escasa cristalinidad del Ca(OH)2. Los diámetros de las 
nanopartículas medidos por DLS están en rango de 241–461 nm. Por otro lado, 
las suspensiones hidroalcohólicas obtenidas son muy diluidas (0.10–0.56 g/L) lo 
cual limita enormemente la utilidad práctica del tratamiento. 
 
Figura 1-31. Nanopartículas de Ca(OH)2 obtenidas por Bastone et al. [115]. 
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1.2.5 Procesos biológicos de síntesis de nanopartículas de 
CaCO3. Biomineralización. 
Los procesos de biomineralización, es decir, consolidación mediante 
microorganismos, son un campo de investigación novedoso que pone de 
manifiesto las interacciones de la materia viva con la materia inerte. Estos 
procesos están basados en la precipitación de sustancias mediante el uso de 
microorganismos, es decir, producidas por los microorganismos como parte de 
su actividad metabólica básica y que se puede potenciar con las condiciones 
adecuadas. En el caso de la consolidación de rocas calizas, interesa buscar 
microrganismos que produzcan CaCO3. Así, se ha acuñado el acrónimo MICP 
de Microbially Induced Carbonate Precipitation. Ciertas bacterias, con tamaños 
entre 800–4000 nm, producen CaCO3 nanoestructurado de un tamaño mucho 
inferior, en forma de deposición. La deposición microbiológica de nanopartículas 
de CaCO3 sobre la roca produce una fina película cohesionada con efecto 
consolidante. Existen básicamente tres mecanismos (rutas metabólicas) [118] 
que permiten biogenerar CaCO3 y que se pueden seleccionar y potenciar 
eligiendo el medio de cultivo y la bacteria adecuada [64], [74], [118], [119], [120], 
[121], [122], [123], [124], [125], [126], [127], [128], [129]. De todos ellos, la 
hidrólisis de la urea, por acción de la ureasa es el mecanismo más estudiado y 
el que produce un mayor rendimiento de CaCO3 precipitado. La hidrólisis de la 
urea se puede resumir de manera global como: 
CO(NH2)2 +3H2O → 2NH4+ + HCO3− + OH−    (Ec. 23) 
Sin embargo, este es un proceso algo más complejo que trascurre en varias 
etapas, tal como se puede observar en las siguientes ecuaciones: 
CO(NH2)2 + H2O → NH2COOH + NH3           (Ec. 24) 
NH2COOH + H2O →  NH3 + H2CO3               (Ec. 25) 
H2CO3 →  HCO3− + H+                                                     (Ec. 26) 
2NH3 + 2H2O → 2NH4+ + 2OH−                                (Ec. 27) 
HCO3− + H+ + 2OH− → CO32− + 2H2O            (Ec. 28) 
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Ca2+ + Célula Bacteriana→ Célula–Ca2+           (Ec. 29) 
Célula–Ca2+ + CO32− → Célula–CaCO3              (Ec. 30) 
El aumento de pH generará ion bicarbonato y posteriormente ion carbonato por 
desplazamiento del equilibrio (Ec. 26 y 28). En presencia de ion calcio se 
producirá la precipitación de carbonato cálcico si se alcanza la sobresaturación 
[123]. Por ello, los medios de cultivo, generalmente caldos, suelen contener sales 
de calcio (cloruro, acetato), entre otros ingredientes. En la Figura 1-32 se puede 
ver, de manera didáctica, cómo trascurre la ruta metabólica de hidrólisis de la 
urea en una bacteria.  
 
 
Figura 1-32. Ruta metabólica de biomineralización en una célula bacteriana (Sarayu et al. (2014) [118]. 
 
Tiano et al. (1999) [74], encontraron que el Micrococcus sp y el Bacillus subtilis 
pueden inducir la precipitación extracelular de CaCO3 en rocas calizas 
deterioradas y reducir la porosidad en casi un 60%, cuantificada como 
disminución de la absorción de agua por capilaridad.  
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Rodríguez-Navarro et al. (2003) [64] estudiaron la capacidad del Myxococcus 
xanthus para consolidar roca caliza porosa, encontrando que (i) el 
microorganismo era capaz de generar una capa cohesionada de carbonato 
cálcico de 10–50 µm (calcita/vaterita); (ii) el nuevo material generado era 
compatible con el sustrato; (iii) el tratamiento consolidante alcanzaba una 
profundidad de 1 mm sin taponar superficialmente los poros. Utilizaron caldos de 
cultivo estéril ricos en sales de calcio. 
Jiménez-López et al. (2007) [119] propusieron la aplicación de medios de cultivos 
estériles (M-3) para reactivar la comunidad microbiana presente en las rocas 
calizas y lograr la biomineralización por precipitación de CaCO3. Aplicaron la 
técnica a un elemento arquitectónico de la Catedral de Granada y lograron un 
efecto consolidante del mismo, sin necesidad de inocular bacterias cultivadas in 
vitro. Evaluaron el efecto consolidante mediante ensayos de resistencia 
mecánica (sonicando la muestra y pesándola) y de porosidad (porosimetría de 
intrusión de mercurio). Los autores reportaron que el precipitado formado, 
consolida el sustrato sin taponar del todo los poros del material. 
Jiménez-López et al. (2008) [120], siguiendo con su línea de investigación 
basada en reactivar la comunidad microbiana residente en las rocas, 
bioconsolidaron calcarenitas porosas de Escúzar (España) usadas desde época 
Romana. Fueron capaces de seleccionar y activar únicamente los 
microorganismos productores de CaCO3. Para ello, utilizaron caldos de cultivo 
M-3 y M-3P, cuya fuente de carbono no contiene carbohidratos para evitar rutas 
metabólicas conducentes a la formación de ácidos. Los medios de cultivo 
seleccionaron los microorganismos capaces de usar aminoácidos como fuente 
de C y N de manera que el resultado final fuese la alcalinización del medio por 
desaminación oxidativa de los aminoácidos. Esta ruta metabólica para obtener 
CaCO3 es diferente a la ruta basada en la hidrólisis de la urea.  
Van Paassen et al. (2010) [130] compararon las diferentes rutas metabólicas que 
producen CaCO3, sus rendimientos y los subproductos generados, aspecto muy 
importante a tener en cuenta. El principal inconveniente que encontraron para 
usar la hidrólisis de la urea estriba en que se generan sales de amonio que es 
necesario eliminar del sustrato. Para evitar este problema, proponen la ruta de 
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la desnitrificación (reducción de nitrato) en la que como subproductos solo se 
genera N2 y CO2. Para ello, usan caldos de cultivo con nitrato de calcio y acetato 
de calcio para consolidar columnas llenas de arena. Un inconveniente es que la 
velocidad de producción de CaCO3 mediante esta ruta está muy lejos de la que 
se consigue con la ruta de la urea. 
López-Arce y Zornoza-Indart (2015) [121], siguiendo un enfoque distinto a los 
anteriormente comentados sobre bioconsolidación, estudiaron la consolidación 
de piedra caliza (Lecce y Bateig) a partir de suspensiones comerciales 
(Nanorestore® y CaLoSil®) de nanopartículas de Ca(OH)2 carbonatadas de 
manera acelerada mediante el CO2 producido por levaduras. Las levaduras, 
junto con agua y azúcar fueron ubicadas en un matraz kitasato y el CO2 generado 
por la fermentación se llevó mediante un tubo a una cámara de carbonatación 
cerrada. En ningún momento las levaduras estuvieron en contacto con la piedra. 
En este método realmente no se puede hablar de biomineralización, dado que 
posiblemente, se habrían obtenido similares resultados usando una bombona de 
CO2.  
En dos revisiones bibliográficas sobre bacterias con actividad ureasa, realizadas 
por Dhami et al. (2013) [122] y Anbu et al. (2016) [123], la presencia del género 
Bacillus es mayoritaria. Las aplicaciones de dichas bacterias van mucho allá de 
la consolidación de materiales pétreos, permitiendo también la 
descontaminación de aguas, suelos e inmovilización de metales pesados e 
isótopos radiactivos como en 90Sr. 
Análogamente, Sarayu et al. (2014) [118], realizaron una revisión bibliográfica en 
la que recopilan todos los microorganismos documentados hasta la fecha con 
capacidad para precipitar CaCO3. 
En la Tabla 1-32, se resumen las principales ventajas e inconvenientes de utilizar 
tratamientos mineralizantes mediados por microorganismos [22]. 
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Tabla 1-32. Ventajas e inconvenientes de usar tratamientos de biomineralización [22]. 
Ventajas Inconvenientes 
Son compatibles física y 
medioambientalmente con la roca caliza. 
Funcionan mejor en rocas recién limpiadas. 
Aprovecha los procesos biológicos para la 
precipitación química de carbonato cálcico a 
nanoescala. 
Limitada capacidad de penetración. 
Se forma carbonato cálcico cohesionado, bien 
cementado y fuertemente adherido al 
sustrato. 
Algunos tratamientos producen solo una capa 
de sacrificio en vez de una consolidación en 
profundidad. 
La textura y el tipo de carbonato cálcico 
obtenido puede hacerse a medida 
seleccionando el microorganismo y el medio 
de cultivo adecuado. 
Puede promover otro tipo de crecimiento 
biológico posteriormente. 
 Los biofilms generados sobre la superficie 
reducen la permeabilidad al agua. 
1.2.6 Técnicas analíticas para caracterizar suspensiones de 
nanopartículas. 
Las técnicas analíticas más usadas para determinar las propiedades de las 
nanopartículas y sus suspensiones son las siguientes: 
• Área superficial (Surface area) obtenida a partir de adsorción de N2 en el 
material sólido seco. Se realiza con un análisis BET, que es un método 
basado en el modelo desarrollado por Brunauer, Emmet and Teller para 
determinar el área superficial mediante adsorción de gas, generalmente con 
N2 o CO2 [131].  
• Estabilidad cinética relativa (KS%) de las suspensiones de nanopartículas. 
Se define como: 
KS% = ?1 − ?? − ???? ? ? 100 
 
Donde: 
• Ao es la absorbancia a tiempo cero, a 600 nm. 
• At es la absorbancia a un determinado tiempo, a 600 nm.  
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Mediante KS% se determina la turbidez de la suspensión a lo largo del 
tiempo, referida al máximo de turbidez inicial (100%). Existe una relación 
directa entre el tamaño de las partículas y la estabilidad cinética relativa. 
Según Ambrosi et al. (2001) [81], la ley de Stokes de la velocidad de 
sedimentación, según la cual la velocidad de sedimentación depende del 
cuadrado del radio de la partícula, no puede ser aplicada al estudio de 
suspensiones de estas nanopartículas. La razón es que observaron que las 
nanopartículas de Ca(OH)2 en alcohol, al reducir el tamaño de las partículas 
un factor de 10 se producia solo un pequeño incremento de la estabilidad 
cinética. Las causas de que no se cumpla la ley de Stokes pueden ser que 
las partículas no tienen forma esférica, la rugosidad de la superficie de las 
partículas y la concentración de la suspensión. Por otro lado, estos mismos 
autores encontraron que suspensiones de nanopartículas en agua son muy 
inestables, sedimentando rápidamente, en comparación con suspensiones 
en 1-propanol. Borsoi et al. (2016) [89] realizaron un estudio sobre la 
estabilidad cinética de suspensiones de 25 g/L de nanopartículas de 
Ca(OH)2 en diferentes disolventes: etanol, 2-propanol, 1-butanol y agua. 
Como se puede apreciar en la            Figura 1-33, las nanopartículas de 
Ca(OH)2 son más estables en 2-propanol y etanol. 
 
 
           Figura 1-33. Estabilidad cinética relativa de nanopartículas de Ca(OH)2 en diferentes disolventes. 
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• Velocidad de sedimentación. Relacionada con la anterior. 
• HRTEM. Se usa para determinar la morfología de las nanopartículas. 
• Dynamic Light Scattering. Se usa para determinar la distribución de tamaños 
(polidispersidad) de las nanopartículas en suspensión.  
• XRD. Difracción de rayos X. Permite determinar el tamaño del cristalito, 
mediante la fórmula de Scherrer u otras, a partir del ensanchamiento de los 
picos de difracción.   
1.2.7  Estado del arte para tratamientos hidrofóbicos.  
Lanzón et al. (2011) [132] obtuvieron partículas de carbonato cálcico hidrofóbicas 
por tratamiento con oleato sódico. Los autores encontraron que el oleato de sodio 
se estabilizaba en la superficie de las partículas por formación de un compuesto 
insoluble de oleato cálcico (Figura 1-34). Este proceso podría explicar la alta 
actividad hidrofugante de una sustancia que, como el oleato sódico, es soluble 
en agua y que sin embargo se usa profusamente en morteros y composiciones 
cementosas de base calcárea. Además, los autores propusieron un método 
original basado en la medida de conductividad eléctrica para determinar el punto 
final de la reacción entre el oleato sódico y el carbonato cálcico, es decir, el 
momento en el que se recubre completamente la superficie de las partículas de 
carbonato cálcico por formación de oleato cálcico. La reacción entre el oleato 
sódico y el carbonato cálcico fue también confirmada mediante espectroscopía 
infrarroja. 
CH3 O
-
O
+
Ca2+ +
2
CaCO3
CH3 O
-
O 2
CO3
2-
 
Figura 1-34. Reacción entre el oleato y el carbonato cálcico para formar oleato cálcico insoluble [132]. 
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Karapanagiotis et al. (2014) [75] prepararon sílice modificada orgánicamente 
(ORMOSIL) a partir de metiltrimetoxisilano para obtener un recubrimiento 
repelente del agua y proteger piedra y otros soportes como vidrio, hierro y papel 
(Figura 1-35). Lograron obtener ángulos de contacto de 170º, lo que indicaría 
que estos tratamientos serían superhidrofóbicos. Además, encontraron que el 
ángulo de contacto era independiente del sustrato tratado y del pH de la gota de 
agua. Así mismo, evaluaron la estabilidad térmica de los recubrimientos de 
ORMOSIL depositados sobre vidrio, encontrando que la hidrofobicidad se 
mantenía prácticamente estable hasta 600 ºC. Superada esta temperatura el 
recubrimiento de ORMOSIL se degradaba térmicamente y la superficie tratada 
perdía sus propiedades hidrofóbicas. 
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Figura 1-35. Mecanismo en dos etapas utilizado para obtener ORMOSIL [75]. 
 
Wang et al. (2006) [133] sintetizaron nanopartículas hidrofóbicas de CaCO3 
burbujeando CO2/N2 en una suspensión de estearato cálcico obtenida por 
reacción de CaO y estearato sódico. Los autores encontraron que la presencia 
de estearato induce la nucleación y el crecimiento de partículas de CaCO3 y 
además hace que la superficie de dichas partículas sea hidrofóbica debido a la 
formación de estearato de calcio (Figura 1-36). Las partículas de calcita 
obtenidas presentaron forma de huso. 
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Figura 1-36. Reacción entre el ion estearato y el ion calcio para formar estearato de calcio insoluble. 
 
Sheng et al. (2006) [134] prepararon CaCO3 hidrofóbico por carbonatación con 
CO2 de una suspensión de Ca(OH)2 y oleato cálcico obtenido a partir de CaO y 
oleato sódico. Los autores no dan información sobre las cantidades utilizadas de 
CaO y oleato sódico, remitiendo a un artículo de Y. Sheng et al. (2004) [135] 
donde tampoco se encuentra dicha información. Lograron ángulos de contacto 
máximos de 125º, dependiendo de la cantidad de oleato sódico utilizada. 
Utilizaron TGA para determinar trazas de oleato de calcio y oleato de sodio en 
las muestras obtenidas de CaCO3 hidrofóbico. 
Du et al. (2013) [136] prepararon nanopartículas hidrofóbicas de CaCO3 
burbujeando CO2 en una suspensión de Ca(OH)2 y estearato sódico. Los 
autores, estudiaron el efecto de la concentración del surfactante y de las 
condiciones de reacción, llegando a la conclusión que una dosificación del 2.5% 
de estearato sódico permite obtener el mejor ángulo de contacto (117º). Los 
autores no estudiaron ninguna aplicación de estas nanopartículas hidrofóbicas. 
Carrascosa et al. (2016) [137] prepararon tejas superhidrofóbicas utilizando 
partículas de sílice colodial, dimetilxiloxano hidroxilado y n-octiamina como 
surfactante. Trataron las tejas mediante inmersión o rociado. Estudiaron la 
profundidad de penetración del tratamiento, reportando valores de 1.2–5.4 mm, 
según el tratamiento. Por otro lado, estudiaron la eficacia del tratamiento 
mediante el ángulo de contacto, obteniendo buenos resultados en todos los 
casos (100–140º), en comparación con las tejas sin tratar (57º). Tras someter las 
tejas a envejecimiento acelerado en cámara climática, evaluaron otra vez el 
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ángulo de contacto. De nuevo, las tejas tratadas presentaron mejores ángulos 
de contacto (57–110º), en comparación con las tejas sin tratar (55º). 
Wong et al. (2015) [138] prepararon cemento hidrofóbico usando ácido esteárico 
y cenizas de papel procedentes la valorización energética de residuos de papel. 
Dichas cenizas están compuestas por óxidos de calcio, silicio y aluminio. Los 
autores reportaron que, al mezclar cenizas de papel con ácido esteárico 
mediante molienda en seco, se obtuvo un polvo hidrofóbico con ángulo de 
contacto de 153º, por lo que se clasificaría como superhidrofóbico. Este material 
puede ser amasado con cemento, para disminuir su absorción de agua, o 
empleado en tratamientos superficiales con el mismo objetivo. La sustitución de 
un 12% m/m del cemento por el material hidrofóbico permite reducir la absorción 
de agua del hormigón un 83–84%. 
Lanzón y García-Ruiz (2008) [139] prepararon morteros de cemento resistentes 
al agua utilizando un 1% de diferentes aditivos: estearato de calcio, estearato de 
zinc, oleato sódico y silicona en polvo (Figura 1-37). Las muestras fueron curadas 
28 días antes de ser evaluadas. Los autores estudiaron el efecto de dichos 
aditivos en la absorción de agua y la durabilidad a la lluvia ácida. En términos de 
absorción de agua, los autores reportaron que la siliciona en polvo es más 
eficiente que el oleato sódico y este que los estearatos. En todos los casos se 
logró reducir la absorción de agua tras 28 días de curado, en comparación con 
la muestra de control sin aditivar. Por otro lado, frente al HCl (10% v/v), la silicona 
presentó una mayor eficiencia (durabilidad), seguida de los estearatos, siendo el 
oleato sódico el menos eficiente.  Finalmente, frente a la lluvia ácida 
(H2SO4/HNO3 1:1; 10%), la silicona presentó una eficiencia similar al oleato 
sódico y estos mostraron mejor comportamiento que el estearato de zinc y el 
estearato de calcio.  
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Figura 1-37. Estructura química de a) sales de ácido esteárico M2+= Zn2+ o Ca2+, b) oleato sódico y c) 
polialquilsiloxano (alquil-silicona) [139].  
 
En un estudio similar, Lanzón y García-Ruiz (2009) [140] estudiaron la absorción 
de agua en morteros de cemento preparados con aditivos hidrofugantes a 
diferentes proporciones (0.25, 0.50, 1.00 y 2.00% m/m). Uno de los objetivos del 
estudio fue averiguar la dosificación óptima de cada aditivo y comparar su efecto 
hidrofugante. Estudiaron el efecto del estearato de calcio, estearato de zinc, 
oleato sódico, silicona en polvo y un polímero hidrofóbico de etilen-vinil-lauril. Los 
autores reportaron que el oleato sódico fue la mejor alternativa para todas las 
dosificaciones. Además, encontraron que la silicona en polvo fue muy efectiva 
como repelente de agua en los morteros preparados y que a baja dosificación 
(0.25–0.50% m/m) el estearato cálcico no fue efectivo. Finalmente, informaron 
que el polímero hidrofóbico de etilen-vinil-lauril tiene un comportamiento similar 
al estearato de zinc. En algunos casos los desarrollos obtenidos cumplieron 
sobradamente la clasificación W2 del marcado CE y la norma UNE EN 998-
1:2003 de morteros de revestimiento [141]. La clasificación W2 implica una 
absorción de agua por capilaridad inferior a 0,20 kg/m2·min0.5. 
Lagazzo et al. (2016) [142] estudiaron la capacidad para reducir la absorción de 
agua en morteros de cemento al utilizar aditivos hidrofóbicos como el oleato de 
sodio, estearato de aluminio y mezclas de estearato cálcico y oleato sódico. En 
todos los casos lograron una reducción del agua absorbida en el mortero, en 
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comparación con un mortero de referencia sin aditivar. Según los autores, el 
oleato sódico fue el que presentó mejor comportamiento, seguido de la mezcla 
de estearato de calcio con oleato sódico. El resultado de este estudio es muy 
similar al obtenido por Lanzón y García-Ruiz (2008) [139], comentado 
anteriormente. 
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2.1 Materiales. 
2.1.1 Reactivos y equipos para la síntesis en fase homogénea 
de nanopartículas puras de Ca(OH)2.  
Se usó hidróxido sódico (NaOH) para análisis (PA), de Panreac Química, y 
cloruro cálcico dihidrato (CaCl2∙H2O) para análisis (PA), de Panreac Química, 
como materiales de partida para obtener nanopartículas puras de Ca(OH)2 
mediante precipitación en fase homogénea. Se eligió el CaCl2∙2H2O como 
reactivo debido a su menor higroscopicidad, en comparación con el cloruro de 
calcio anhidro (CaCl2). Además de tener menos higroscopicidad posee un peso 
molecular mayor por lo que los errores durante el proceso de pesada son 
menores. 
Se utilizó agua desionizada para la preparación de disoluciones, Tipo I según la 
norma ASTM D1193 y con resistividad eléctrica de 18.2 MΩ·cm a 25 ºC. El agua 
Tipo I posee una concentración de carbono orgánico total inferior o igual a 10 
μg/L y se obtuvo con un equipo Elix 3/Milli-Q Element de Millipore (Figura 2-1). 
 
Figura 2-1. Equipo para obtener agua desionizada Tipo I de Millipore (SAIT-UPCT). 
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Se usó gas nitrógeno de alta pureza (>99.9995%), cargado en globos de látex, 
como medio de inertización para garantizar una atmósfera libre de CO2. Así 
mismo, se utilizó ftalato ácido de potasio (FAP), también denominado hidrógeno 
ftalato de potasio (KC8H4O4H), de calidad Para Análisis de Merck, y una 
disolución de fenolftaleína en etanol-agua al 0.1% como patrón primario e 
indicador de pH para factorizar las disoluciones de NaOH. Se usó 2-propanol de 
grado técnico de Panreac, para la limpieza y secado del material de vidrio usado. 
Para tener la garantía de ausencia total de restos de hidróxido cálcico o de 
carbonato cálcico en el material de vidrio utilizado, se usó ácido clorhídrico 10% 
grado técnico, de Panreac, para su limpieza. Además, se utilizó silicona pasta B, 
de Panreac, para lubricar juntas esmeriladas del equipo de reacción. Además de 
los productos anteriores, se utilizaron matraces aforados de 50 ml clase A, de 
Pobel, para la preparación de disoluciones. También fueron necesarios matraces 
erlenmeyer de 100 ml y una bureta de vidrio de 10 ml, clase A (tolerancia ± 0.02 
ml) para realizar la estandarización de las disoluciones de NaOH utilizadas como 
reactivo en la síntesis de nanopartículas. Además, se usó microbalanza analítica 
Mettler-Toledo para pesar los reactivos y una estufa programable para secar el 
material de vidrio a 60 ºC. La microbalanza analítica y la estufa se describen más 
adelante en los apartados 2.1.5. y 2.1.7, respectivamente. 
2.1.2 Equipo de reacción para la síntesis en fase homogénea de 
nanopartículas de Ca(OH)2. 
Para efectuar las síntesis de nanopartículas de Ca(OH)2 se usó un equipo de 
reacción hermético compuesto de los siguientes elementos y accesorios (Figura 
2-2):  
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Figura 2-2. Sistema de reacción usado para la síntesis de nanopartículas de Ca(OH)2. A) reactor; B) embudo de 
adición; C) condensador; D) termómetro; E) criotermostato; F) sistema de inertización; G) borboteador; H) placa. 
 
a) Reactor esférico de vidrio borosilicato de 100 ml de capacidad y cuatro bocas 
(Figura 2-3) con juntas esmeriladas cónicas tipo 14/23, provisto de un núcleo 
magnético en su interior. El reactor fue recubierto con papel de aluminio 
hasta media altura para aumentar la superficie de contacto entre la placa 
calefactora (plana) y el reactor (esférico) logrando así un calentamiento más 
eficaz del mismo. 
b) Embudo de adición de presión compensada de 100 ml, de Pobel, usado para 
adicionar reactivos en el reactor. El embudo se acopló al reactor mediante 
juntas cónicas esmeriladas tipo 14/23.  
c) Condensador o refrigerante de borosilicato con juntas esmeriladas cónicas 
tipo 14/23. El condensador fue acoplado al reactor verticalmente para lograr 
un sistema de reacción a reflujo, utilizando una pequeña cantidad de silicona 
pasta B como lubricante para la junta esmerilada.  
d) Con objeto de controlar la temperatura con precisión, se usó un termómetro 
digital de alta precisión, modelo TM-305 marca CIE (Taiwan), equipado con 
sonda termopar tipo K, con una resolución de 0.1 ºC y una precisión del 
0.3%. La sonda de temperatura, de acero inoxidable AISI 316, se introdujo 
en el reactor a través de un adaptador de manera que se logró un sistema 
hermético para impedir la carbonatación de los productos sintetizados. 
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Figura 2-3. Detalle del reactor de 100 ml y de los accesorios conectados al reactor. 
 
e) Se usó un criotermostato de circulación Julabo F25, con estabilidad de 
temperatura de ± 0.02 ºC para termostatizar el condensador del reactor a 
10–12 ºC. Este criotermostato dispone de un indicador visual de flujo de 
manera que se asegura en todo momento el flujo de refrigerante al 
condensador. Además, se usó una tubería de silicona de 6 x 10 mm (Ø int. 
x Ø ext.), de Deltalab®, para conectar el condensador al criotermostato.  
f) Así mismo, se usó un sistema de inertización de nitrógeno compuesto por un 
globo de látex (Figura 2-4). El globo, con nitrógeno de alta pureza, se conectó 
a una aguja mediante el cuerpo de una jeriguilla Omnifix® luer-lock de 10 ml 
y una válvula de tres vías Discofix®. Este conjunto se usó para inertizar el 
sistema de reacción a través del embudo de adición.  
g) Un borboteador se usó para monitorizar el flujo de nitrógeno a través del 
sistema de reacción. Para ello, a la salida del condensador se acopló un tubo 
de silicona con una aguja hipodérmica y esta se introdujo en un vaso con 
agua destilada. Este sistema de borboteo permitió garantizar la inertización 
del sistema de reacción durante todo el proceso de síntesis. 
h) Se usó un agitador magnético con placa calefactora, Biosan modelo MSH-
300, con rango de regulación de temperatura de 30–330 ºC y equipada con 
control de temperatura mediante sonda externa tipo termopar tipo K, para 
calentar el reactor usado para la síntesis de nanopartículas.  
i) Por último, se usó un cronómetro para medir el tiempo empleado en la 
adición de los reactivos.  
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En la Figura 2-4 se puede observar un dibujo esquematizado del sistema de 
reacción.
 
Figura 2-4. Dibujo del sistema de reacción usado para obtener nanopartículas de Ca(OH)2. 
2.1.3 Reactivos y equipos para la síntesis en fase heterogénea 
de nanopartículas de Ca(OH)2 a partir de CaCO3.  
Se usó carbonato cálcico (CaCO3) precipitado puro (>98.5%), grado 
farmacéutico, de Panreac, para obtener CaO de alta pureza mediante 
calcinación. De igual manera, se utilizaron carbonatos cálcicos Granifort 0.5® y 
Micral 10®, de Reverté Minerals, para obtener CaO. Estos carbonatos cálcicos 
poseen una pureza superior a 98.8%, según las fichas técnicas del fabricante 
(Anexo 3). Granifort 0.5® tiene un tamaño de partícula con diámetro estadístico 
promedio de 0.5 mm. Micral 10® posee un tamaño de partícula con diámetro 
estadístico promedio de 8 µm y se obtuvo por micronizado de mármol blanco de 
Macael (Almería), según la ficha técnica del fabricante. Además, se usó 2-
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propanol de grado técnico y agua desionizada (18.2 MΩ·cm) para preparar las 
suspensiones de nanopartículas de Ca(OH)2. Para garantizar una atmósfera libre 
de CO2 durante la preparación, se usó un globo con gas nitrógeno puro (N2). 
Se usaron crisoles de porcelana de 50 ml y un horno programable Carbolite para 
realizar las calcinaciones de los carbonatos anteriores (Figura 2-14). Por otro 
lado, para mantener los productos obtenidos en la calcinación (CaO) en 
atmósfera anhidra, se utilizó un desecador de vidrio de 250 mm de diámetro con 
gel de sílice. Además, se usaron botes estériles herméticos de 60 ml y 150 ml de 
polipropileno, de Deltalab®, para conservar el CaO obtenido en las calcinaciones. 
Así mismo, se utilizaron frascos de 60 ml y 1000 ml con cierre hermético (Figura 
2-5), de Juvasa®, para conservar las suspensiones alcohólicas de nanopartículas 
de Ca(OH)2 obtenidas a partir del CaO obtenido por calcinación de CaCO3. 
 
Figura 2-5. Frascos de vidrio de 60 ml con cierre hermético. 
 
Se usó un baño de ultrasonidos FISHERbrand®, modelo FB 15061, para preparar 
las suspensiones de nanopartículas (Figura 2-6). Este equipo trabaja a una 
frecuencia de 37 KHz con una potencia de 550 W y posee una capacidad de 9.5 
litros. 
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Figura 2-6. Baño de ultrasonidos FISHERbrand® con frascos bajo atmósfera de nitrógeno (izquierda) y valorador de 
agua Karl-Fischer (derecha). 
 
Además, para determinar la cantidad de agua presente en el 2-propanol, se 
utilizó un valorador coulométrico de agua Karl-Fischer Titroline® KF Trace, de 
Schott Instruments, con rango de medida de 10 μg–100 mg de agua (1 ppm–
5%), (Figura 2-6). Este equipo utiliza el reactivo HYDRANAL®-Coulomat A 
(solución anolito) y el reactivo HYDRANAL®-Coulomat CG (solución catolito). 
Para dosificar pequeños volúmenes de agua con precisión, durante la 
preparación de las suspensiones se usaron micropipetas regulables de 1–10 μl, 
10–100 μl, 100–1000 μl, de Socorex modelo Acura®, y una microjeringa de 5 µl 
con graduación mínima de 0.05 µl, de Hamilton®. 
2.1.4 Purificación de nanopartículas de Ca(OH)2. 
Se utilizó una centrifugadora refrigerada, modelo 2–16K, de SIGMA 
Laborzentrifugen, para la purificación de las nanopartículas de Ca(OH)2 
obtenidas por síntesis en fase homogénea (Figura 2-7). La centrifugadora, que 
dispone de una velocidad máxima de 15300 rpm y una fuerza centrífuga relativa 
(aceleración centrífuga) máxima de 25155 g, fue usada a velocidad máxima. Se 
usaron seis tubos de polipropileno de 20 ml tipo Oak Ridge (Figura 2-8), 
proporcionados por Deltalab®. 
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Figura 2-7. Centrifugadora de laboratorio. SAIT-UPCT. 
 
 
Figura 2-8. Tubo de polipropileno utilizado para centrifugar. El Ca(OH)2 se aprecia en el fondo del tubo. 
 
Se usó un baño de ultrasonidos FISHERbrand® para sonicar las nanopartículas 
durante el proceso de purificación y para estabilizar las suspensiones alcohólicas 
de nanopartículas.  
Además, se utilizó una estufa para secar las nanopartículas purificadas de 
Ca(OH)2 a 115–120 ºC. Finalmente, se usaron botes estériles de 60 ml de 
polipropileno, de Deltalab®, de cierre hermético, para conservar las aguas 
madres y de lavado generadas durante el proceso de purificación de las 
nanopartículas. 
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2.1.5 Equipos de medida de peso. 
Se utilizó una microbalanza analítica Mettler-Toledo, modelo XP56, de 
resolución ±0.000001 g (Figura 2-9). Esta microbalanza posee una repetibilidad 
de 0.0004 mg (2 g) y dispone de un sistema de calibración interna automática 
tipo FACT (Fully Automatic Calibration Technology). Dicha microbalanza se usó 
a lo largo de todo el trabajo experimental, para realizar múltiples tareas como 
determinaciones gravimétricas, preparación de disoluciones, medidas de 
humedad y determinación de rendimientos de reacción, entre otras. 
 
Figura 2-9. Microbalanza analítica utilizada para pesar los reactivos químicos. SAIT-UPCT. 
 
Para preparar las mezclas de los ingredientes de adobe y estuco, se usó una 
balanza de precisión Mettler-Toledo, modelo PB3002-S, con una capacidad de 
3.1 kg y resolución ±0.01 g (Figura 2-10.a). 
Finalmente, se usó una balanza analítica Mettler-Toledo, modelo AB304-S, con 
capacidad máxima de 320 g y de resolución ±0.0001 g (Figura 2-10.b), para 
realizar ensayos de capilaridad en muestras de Tabaire, entre otros. 
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Figura 2-10. Balanza de precisión (a) y balanza analítica utilizada para realizar los ensayos de capilaridad (b). 
2.1.6 Equipos para el análisis de la fase líquida en la síntesis en 
fase homogénea de nanopartículas puras de Ca(OH)2: pH, 
conductividad eléctrica y cromatografía iónica. 
2.1.6.1 pH-metro. 
Se utilizó un pH-metro Crison GLP 22, de Crison Instruments, para determinar 
el pH de las aguas madres y de lavado durante las síntesis de las nanopartículas 
(Figura 2-11). Este equipo posee compensación de temperatura por sonda 
Pt1000 y una resolución seleccionable entre 0.1, 0.01 y 0.001 unidades de pH. 
Se usó con una resolución de 0.01 unidades de pH. El pH-metro se calibró 
diariamente con tampones de 7.00 y 9.21 unidades de pH (a 25 ºC). Para la 
calibración y la medida del pH se siguieron las recomendaciones del fabricante 
y de las normas UNE-EN ISO 10523:2012 [143] y EPA 150.1 [144].  
2.1.6.2 Conductímetro. 
Se usó un conductímetro Crison GLP 32, de Crison Instruments, para medir 
la conductividad de las aguas madres y de lavado durante las síntesis de las 
nanopartículas (Figura 2-11). Este conductímetro dispone de sonda de 
temperatura tipo Pt-1000 para realizar la compensación de temperatura. El 
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conductímetro se calibró diariamente con patrones de 1413 μS/cm y 12.88 
mS/cm. La calibración y las medidas de conductividad se realizaron siguiendo 
las instrucciones del fabricante y las recomendaciones de las normas Norma 
UNE-EN 27888:1994 [145] y EPA 120.1 [146]. 
 
Figura 2-11. Conductímetro (izquierda) y pH-metro (derecha). SAIT-UPCT. 
 
2.1.6.3 Cromatógrafo iónico. 
Se usó un cromatógrafo iónico Metrohm modelo 861 (Figura 2-12), de 
Metrohm AG, para determinar cuantitativamente aniones y cationes. El 
cromatógrafo posee un módulo de supresión química, un supresor adicional de 
CO2 y un detector de conductividad termostatizado con estabilidad de 
temperatura < 0.01ºC. Además, tiene una bomba de doble pistón de baja 
pulsación con presión máxima de 35 MPa y flujo regulable desde 0.2 ml/min 
hasta 2.5 ml/min y amortiguador de pulsos. Los cationes se separaron en 
columna Metrosep Metrosep C2-250 y los aniones en una columna Metrosep A 
Supp 5-250. También se usaron filtros de jeringa de acetato de celulosa de 25 
mm y 0.2 μm de diámetro de poro, de Millipore, para microfiltrar las muestras 
analizadas en el cromatógrafo iónico.  
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Figura 2-12. Cromatógrafo iónico. SAIT-UPCT. 
 
Las calibraciones del cromatógrafo se realizaron con patrones certificados 
multianión para cromatografía iónica, TraceCERT® Solución 2, para construir 
rectas de calibración de aniones. Así mismo, un patrón certificado multicatión 
para cromatografía iónica, TraceCERT® Solución 2, fue usado para construir 
rectas de calibración de cationes. 
2.1.7 Equipos para secar y calcinar. 
Se usó una estufa programable Memmert para secar muestras de Ca(OH)2, 
Tabaire, adobe y material de vidrio a 60 ºC, entre otros (Figura 2-13.a). Se utilizó 
una estufa, marca Selecta modelo 210, para secar las nanopartículas purificadas 
de Ca(OH)2 a 115–120 ºC (Figura 2-13.b).  
Se usó un horno programable Carbolite HTF 1800 para realizar calcinaciones 
(~1100 ºC) de carbonato cálcico (CaCO3) para obtener óxido de calcio (CaO) 
(Figura 2-14). 
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Figura 2-13. Estufa programable Memmert para secado a 60 ºC (A) y para secado a 115–120 ºC (B). SAIT-UPCT. 
 
 
Figura 2-14. Horno programable Carbolite usado para calcinar CaCO3. SAIT-UPCT.  
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2.1.8 Pureza y caracterización morfológica de las 
nanopartículas de Ca(OH)2: XRD, TGA-MS, HRTEM y FTIR-ATR. 
Para analizar el Ca(OH)2 obtenido y confirmar la ausencia de contaminantes 
como el NaCl o el CaCO3 se utilizó un difractómetro de rayos X de polvo Bruker 
D8 Advance (Figura 2-15). El equipo presenta las siguientes características 
técnicas:  
• Goniómetro theta/theta vertical con círculo de medida ajustado a 
435 mm de diámetro, amplitud de paso mínimo de 0.0001º y rango 
de medida en 2theta de 0–168º.  
• Tubo cerámico de emisión de rayos X tipo KFL-Cu-2K, de 2.2 kW.  
• Portatubos con indicación luminosa de estado del obturador de la 
ventana.  
• Portarendijas de haz incidente para alojar una rendija fija de 
apertura y otra Soller de 2°.  
• Portamuestras rotatorio.  
• Portarendijas de haz difractado para alojar una rendija fija 
antidispersiva, otra receptora y otra para el monocromador 
secundario, así como un filtro de Ni y una rendija Soller de 2º.  
• Monocromador secundario de grafito, para la eliminación de la 
radiación de fluorescencia de fondo y de la radiación Kβ.  
• Detector de centelleo, con conteo lineal de hasta 2·106 cps.  
• Generador de rayos X Kristallofex K 760-80F de 3000 W de 
potencia con tensión regulable de forma continua entre 20 y 60 kV 
y corriente regulable de forma continua entre 5 y 80 mA y 
estabilidad ± 0.001%.  
Los difractogramas fueron evaluados con el software DIFFRAC.EVA versión 4.0 
y la base de datos PDF4+ (ICDD, 2015). 
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Figura 2-15. Difractómetro de rayos X de polvo. SAIT-UPCT. 
 
Se utilizó un analizador termogravimétrico TGA/DSC 1HT de Mettler-Toledo 
International Inc. (Greifensee–Switzerland) para estudiar la pureza de las 
nanopartículas obtenidas de Ca(OH)2 (Figura 2-16). El analizador presenta las 
siguientes características técnicas:  
• Horno horizontal con un rango de temperatura de 20–1600 ºC.  
• Exactitud térmica de ±0.5 ºC.  
• Reproducibilidad térmica de ±0.3 ºC.  
• Registro simultáneo de la señal de flujo de calor con resolución de 0.1 µg y 
deriva de la línea de base <2 µg.  
• Robot automuestreador.  
• Controlador automático de gases de purga, de 0 a 200 ml/min.  
Para analizar los gases desprendidos durante el calentamiento de la muestra, el 
analizador TGA se usó conectado a un espectrómetro de masas de cuadrupolo, 
ThermoStar QMS 300M3, de Balzers (Figura 2-16), con un rango de barrido de 
1 a 300 uma, de 0.2 a 10 s/uma. 
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Figura 2-16. Analizador termogravimétrico (izquierda) y espectrómetro de masas (derecha). SAIT-UPCT. 
 
Para la caracterización morfológica de las nanopartículas, se utilizó un 
microscopio electrónico de transmisión de alta resolución (HRTEM) JEOL JEM-
2100 (Figura 2-17). El microscopio posee las siguientes características técnicas:  
• Cañón de electrones con un voltaje acelerador máximo de 200 kV.  
• Rango de magnificación desde 50x hasta 1500000x.  
• Filamento de LaB6, con modo de precalentamiento integrado.  
• Configuración en alta resolución con un valor puntual de al menos 0.23 nm. 
• Cámara de difracción. 
• Sistema de vacío con control de evacuación, provisto de bomba iónica, 
difusora y rotatoria para alcanzar una presión menor de 2x10-5 Pa. 
• Unidad de barrido. 
 
Figura 2-17. HRTEM (izquierda) y rejillas para observar la muestra. SAIT-UPCT. 
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El equipo HRTEM dispone de una unidad de análisis por energías dispersivas 
de rayos X con resolución en el pico Kα del Mn de 133 eV/mm2, detector de silicio 
dopado con litio y un software capaz para obtener espectros de energías 
dispersivas de rayos X. Permite obtener perfiles de distribución de elementos a 
lo largo de una línea y mapas de distribución de elementos en un área 
seleccionada. 
Para observar las muestras en el HRTEM, se utilizaron rejillas soporte de niquel 
de 200 mesh (FCF200-Ni), con una capa de formvar y recubiertas de una película 
de carbón evaporado. 
Un espectrofotómetro FTIR Thermo Nicolet 5700 (Figura 2-18), de Thermo 
Electron Scientific Instruments, se utilizó para realizar análisis infrarrojo de 
muestras de nanopartículas de Ca(OH)2, CaO, CaCO3 y aditivos hidrofugantes. 
El espectrofotómetro posee las siguientes características, entre otras: 
• Accesorio Smart Orbit, para el análisis por reflexión total atenuada (ATR)  
de sólidos y líquidos. 
• Interferómetro tipo Michelson de geometría en 45º. 
• Alineamiento automático y autoalineamiento dinámico asistido por láser. 
• Resolución de 0.5 cm-1. 
• Precisión en longitud de onda mejor de 0.01 cm-1 para cada punto de dato, 
medida a 2000 cm-1 y controlada por láser. 
• Precisión en ordenadas mejor del 0.07 % de desviación, medida a 4 cm-1 
con lámina de poliestireno de 8 µm. 
• Divisor de haz de Ge/KBr, con un intervalo espectral de 7400 a 350 cm-1. 
• Detector DTGS/KBr, con un intervalo espectral de 12500 a 350 cm-1. 
• Fuente infrarroja cerámica, con un intervalo espectral de 9600 a 15 cm-1. 
• Láser de referencia de helio-neón, operando a 15798 cm-1. 
• Generador de gas de purga, para eliminar la contribución espectral 
ambiental. 
• Software Omnic, para la evaluación y manipulación de espectros. 
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Figura 2-18. Espectrofotómetro FTIR–ATR Thermo Nicolet 5700 con accesorio ATR. UPCT-SAIT. 
 
También se utilizó un puntero láser de 650 nm (Figura 2-37) para realizar 
ensayos de dispersión luminosa (efecto Tyndall) y estudiar la estabilidad de las 
suspensiones de nanopartículas. 
2.1.9 Sistema de flujo continuo para realizar medidas 
espectrofotométricas. 
Para construir un sistema de flujo continuo (Figura 2-19), se usó una cubeta 
de espectrofotometría, de 10 mm de camino óptico y 4.5 ml de volumen, de 
poliestireno óptico, de Deltalab®. Además, se utilizó un frasco de vidrio de 60 ml 
con tapón de cierre hermético, de Juvasa®. La cubeta y el frasco se unieron con 
tubos de poliamida de 2 x 4 mm y de silicona de 2 x 4 mm, de Deltalab®. Se usó 
un sacabocados para perforar los tapones.  Los tubos y los tapones fueron 
sellados con masilla epoxi Poxilina® para obtener un sistema hermético. Un globo 
de latéx lleno de nitrógeno con una válvula de tres vías de Discofix® fue usado 
para mantener el sistema inerte.  Además, se usó una bomba peristáltica 
multicanal, Ecoline VC-MS/CA4-12 de Ismatec, con 12 rodillos, regulable en 
velocidad en un rango de 3.5–350 rpm, con resolución del 1%. La bomba (Figura 
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2-20) permite regular un caudal en un rango de 0.003–83 ml/min. Mediante la 
acción de esta bomba, se introdujeron los fluidos en la cubeta de 
espectrofotometría, usando un sistema de flujo continuo. 
 
Figura 2-19. Sistema de flujo continuo para medidas espectrofotométricas. 
2.1.10 Influencia del tiempo de sonicación en la estabilidad de 
las suspensiones: medidas de turbidez en reposo y en flujo 
continuo. 
Para estudiar la influencia del tiempo de sonicación en las suspensiones de 
nanopartículas de Ca(OH)2 y su estabilidad, se utilizó un espectrofotómetro 
VIS/UV de doble haz, UV-2401PC de Shimadzu (Figura 2-20). Este equipo 
dispone de un monocromador simple, con resolución de 0.1 nm, ancho de banda 
seleccionable en un rango de 0.1–5 nm y precisión en la longitud de onda de ± 
0.3 nm. Además, el equipo dispone del software UVProbe para el control y 
adquisición de datos. Se usaron cubetas para espectrofotometría de 10 mm de 
camino óptico de poliestireno. Para sonicar las suspensiones de nanopartículas, 
se usó un baño de ultrasonidos FISHERbrand®, descrito con anterioridad en el 
apartado 2.1.3.  
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Figura 2-20. Espectrofotómetro VIS-UV (izquierda), bomba peristáltica (centro) y baño de ultrasonido (derecha) con 
el sistema de flujo continuo. 
 
Para medir la turbidez de las suspensiones alcohólicas de Ca(OH)2, se usó un 
nefelómetro Dinko D-110, con rango de medida de 0–1000 NTU y precisión en 
la lectura del ± 2% (Figura 2-21). Se usaron tubos ópticos porta muestras 
herméticos para evitar la carbonatación de las nanopartículas.  
 
Figura 2-21. Nefelómetro y tubos ópticos porta muestras para medir la turbidez de las suspensiones de Ca(OH)2. 
 
El nefelómetro se calibró con patrones de 5, 40 y 400 NTU. 
Para relacionar los datos de nefelometría y turbidimetría con la concentración 
real de las suspensiones, se usó una microbalanza analítica Mettler-Toledo, con 
resolución de ±0.001 mg. Esta microbalanza se describió en el apartado 2.1.5.  
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2.1.11 Preparación de suspensiones alcohólicas de 
nanopartículas de Ca(OH)2. 
Se usó 2-propanol, de grado técnico (99.5% riqueza, <0.5% agua, <0.5% 
metanol, densidad 0.786 g/ml), como disolvente para la preparación de las 
suspensiones de nanopartículas. Este disolvente se microfiltró para eliminar 
partículas, usando una jeringuilla y filtros Millex® de 25 mm y 0.45 µm de diámetro 
de poro. 
Se utilizaron frascos de vidrio de 125 ml con tapón de polipropileno de cierre 
hermético, de Juvasa®, para preparar las suspensiones de nanopartículas de 
Ca(OH)2.  
Para estudiar la velocidad de sedimentación de las suspensiones de 
nanopartículas de Ca(OH)2 se usó 2-propanol seco para preparar suspensiones. 
Este disolvente posee un 99.8% de riqueza mínima y un 0.01% de agua, como 
máximo.  
Un baño de ultrasonidos FISHERbrand®, descrito en el apartado 2.1.3, se usó 
para sonicar las suspensiones de nanopartículas durante su preparación. 
2.1.12 Concentración de nanopartículas de Ca(OH)2 y su 
correlación con la turbidez.  
Se usó 2-propanol de grado técnico como disolvente para la preparación de 
suspensiones de nanopartículas. Este disolvente fue microfiltrado para eliminar 
partículas superiores a 0.45 µm.  
Frascos de vidrio de 1000 ml y de 30 ml se utilizaron para preparar suspensiones 
de nanopartículas de Ca(OH)2 y para contener pequeños volúmenes del 
sobrenadante de estas, respectivamente. 
Se usó un espectrofotómetro VIS/UV UV-2401PC de Shimadzu, descrito en el 
apartado 2.1.10, para realizar medidas de turbidez de los sobrenadantes de las 
suspensiones de nanopartículas de Ca(OH)2. Para ello, se utilizaron cubetas 
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para espectrofotometría de 10 mm de camino óptico de poliestireno (Figura 
2-22). 
 
Figura 2-22. Espectrofotómetro VIS/UV de doble haz (izquierda) y frascos con suspensiones de cal y cubetas para 
espectrofotometría (derecha). 
 
Se usaron un nefelómetro y tubos ópticos porta muestras con cierre hermético, 
descritos en el apartado 2.1.10, para medir la turbidez de los sobrenadantes de 
las suspensiones alcohólicas.  
Para llevar a sequedad el sobrenadante de suspensiones de nanopartículas, se 
utilizó una estufa a 115–120 ºC, descrita en el apartado 2.1.7. 
Finalmente, para relacionar los datos de nefelometría y turbidimetría con la 
concentración real de los sobrenadantes de las suspensiones, se usó una 
microbalanza analítica Mettler-Toledo. Esta microbalanza se describió en el 
apartado 2.1.5. y se utilizó para determinar por gravimetría la cantidad de 
nanopartículas de Ca(OH)2 presentes en los sobrenadantes.  
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2.1.13 Materiales consolidados con suspensiones de 
nanopartículas puras de Ca(OH)2. 
Diversos materiales de interés arquitectónico y patrimonial fueron preparados 
para estudiar el efecto de la consolidación mediante suspensiones de Ca(OH)2: 
estuco, adobe y piedra Tabaire. 
Para confeccionar morteros de estuco de cal y adobe, se utilizó hidróxido de 
calcio, tipo cal CL-90 según la norma EN 459-1:2000, y áridos calcáreos como 
el Granifort 0.5®, de Reverté Minerals. En la preparación del adobe también se 
usó tierra como conglomerante (binder). Las muestras de roca Tabaire fueron 
obtenidas con un taladro equipado con una corona de 75 mm de diámetro.  
Se utilizó un aerógrafo (airbrush), modelo 250 de Badger Air-Brush Co, para 
rociar con suspensiones de nanopartículas los diferentes materiales (Figura 
2-23). El aerógrafo tiene una capacidad de 22 ml y permite ajustar el patrón de 
rociado desde 19 mm hasta 50.8 mm girando la boquilla. Se usó un compresor 
de aire, con presostato para mantener la presión en 1.3 bares, para suministrar 
aire comprimido al aerógrafo. 
 
Figura 2-23. Aerógrafo rociando una suspensión alcohólica de nanopartículas de Ca(OH)2. 
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2.1.14 Análisis de las superficies de los materiales consolidados 
con nanopartículas: Ensayo de pelado, SEM y microscopia 
óptica. 
El ensayo pelado, conocido como peeling test o Scotch tape test, consiste en 
retirar de la superficie del material estudiado partículas no firmemente adheridas 
aprovechando la capacidad adhesiva de la cinta. Para ello, se usó una cinta 
adhesiva transparente Scotch® de 3M, una regla de medir y unas pinzas para 
realizar los ensayos de pelado (Figura 2-24).  
 
Figura 2-24. Cinta adhesiva Schotch, pinzas y regla de medir. Ensayos de pelado sobre adobe. 
 
Para pesar la cinta adhesiva y cuantificar la cantidad de masa retirada de la 
superficie, se utilizó una microbalanza analítica Mettler-Toledo de resolución 
±0.000001 g. Esta microbalanza se describió en el apartado 2.1.5. 
Para obtener imágenes de los recubrimientos depositados sobre la superficie de 
los materiales arquitectónicos tratados, se usó un microscopio electrónico de 
barrido (SEM) Hitachi S-3500N (Figura 2-25). Este microscopio está equipado 
con un cañón de electrones con un voltaje acelerador de 0.5 a 30 kV. Puede 
trabajar en un rango de magnificación desde 18x hasta 300000x. El equipo posee 
un analizador por energías dispersivas de rayos X de Bruker AXS Microanalysis 
para realizar ensayos de microanálisis en la muestra observada. 
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Figura 2-25. Microscopio electrónico de barrido (SEM) Hitachi S-3500N. SAIT-UPCT. 
 
Para valorar variaciones de color y textura, las superficies se examinaron con un 
microscopio digital DINO-LITE AM7115MZT - EDGE (Figura 2-26), de AnMo 
Electronics Corporation. Este microscopio posee un sensor de 5 Megapíxeles, 
filtro polarizador ajustable y magnificación ajustable (20–200x). El microscopio 
utiliza el software DinoCapture 2.0 para capturar las imágenes digitales y 
procesarlas. 
 
Figura 2-26. Microscopio digital DINO-LITE AM7115MZT - EDGE. 
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2.1.15 Composición de los adobes hidrofóbicos con estearato 
de zinc. 
Las muestras de adobe se prepararon a partir de una fase conglomerante o 
binder (suelo arcilloso) y dos tipos de arenas denominadas S1 y S2 de naturaleza 
calcárea. Se utilizó una pequeña cantidad de hidróxido de calcio (cal) tipo CL-90 
[147] para realizar la mezcla. Además, se usó estearato de zinc (Zn(C18H35O2)2), 
suministrado por Brenntag, como impermeabilizante para estudiar la resistencia 
del adobe a los ácidos y a la lluvia ácida.  
Se utilizó una estufa a 115–120 ºC para determinar la humedad de los materiales 
de partida (Figura 2-13) y una balanza de precisión, de resolución ±0.01 g (Figura 
2-10), para pesar estos materiales y realizar la mezcla: binder, arena, cal, 
estearato de zinc y agua.  
2.1.16 Materiales para ensayos de erosión por lluvia y lluvia 
ácida. 
Para estudiar la resistencia del adobe a los ácidos y a la lluvia ácida se usaron 
ácido clorhídrico (2.5% y 5.0% m/m) y ácido sulfúrico (2.5% y 5.0% m/m). 
Para realizar los ensayos de erosión por lluvia y lluvia ácida, se usó un gotero 
formado por un recipiente de 150 ml equipado con un filtro (Figura 2-27). 
 
Figura 2-27. Equipo para realizar ensayo de erosión por lluvia y lluvia ácida. 
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2.1.17 Surfactantes para el hidrofugado de superficies pétreas. 
Se usaron los siguientes surfactantes aniónicos de tipo sulfato o sulfonato: 
• Laurilsulfato sódico, también denominado dodecilsulfato sódico, 
(CH3(CH2)11OSO3Na), de Sigma-Aldrich (>98.5%).  
• Dodecilbencenosulfonato sódico (CH3(CH2)11C6H4SO3Na), de 
Sigma-Aldrich (98%). 
• Lauril éter sulfato de sodio (CH3(CH2)10CH2(OCH2CH2)3OSO3Na) 
suministrado por Brenntag, diluido al 27% en agua. 
Además, se estudió un surfactante no iónico denominado triton X-100 
(C14H22O(C2H4O)n (n=9–10)), de Merck.  
Por otro lado, se utilizaron los siguientes surfactantes derivados de ácidos 
grasos: 
• Palmitato sódico (CH3(CH2)14COONa), de Sigma-Aldrich (>98.5%),  
• Oleato sódico (CH3(CH2)7CH=CH(CH2)7COONa) de Sigma-Aldrich 
de grado técnico (>82%). 
• Estearato sódico (CH3(CH2)16COONa), de Sigma-Aldrich de grado 
técnico (>88%) 
• Ácido esteárico (CH3(CH2)16COOH), de Sigma-Aldrich (98%). 
La estructura de estos surfactantes se puede observar en la Figura 2-28. Todos 
ellos son surfactantes aniónicos excepto el tritón X-100. Junto a los surfactantes 
anteriores, se utilizaron nanopartículas puras de Ca(OH)2, sintetizadas y 
purificadas según los métodos descritos en los apartados 2.2.2 y 2.2.3. Se 
prepararon suspensiones alcohólicas mixtas de cada surfactante y el 
consolidante (Ca(OH)2) para realizar estudios de hidrofugado y consolidación. 
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Figura 2-28. Estructura química de los surfactantes estudiados. 
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2.1.18 Materiales para determinar el comportamiento 
hidrofugante y consolidante de las suspensiones mixtas. 
Para realizar los ensayos de capilaridad, se usó una bandeja de plástico 
provista de una bayeta, pesando las muestras periódicamente en una balanza 
analítica Mettler-Toledo de resolución ±0.0001 g. Por otro lado, se utilizaron 
tubos Karsten (Figura 2-29) y un cronómetro para realizar ensayos de absorción 
de agua en los materiales pétreos tratados. Estos ensayos de absorción, se 
realizaron en los materiales antes y después de que fueran tratados con la 
suspensión mixta (consolidante-hidrofugante). Además, para medir el ángulo de 
contacto estático (Өº) en los materiales tratados, se usó el software DinoCapture 
2.0 para procesar las imágenes obtenidas con el microscopio digital DINO-LITE. 
 
Figura 2-29. Bandeja usada para ensayos de capilaridad (A), maletín con tubos Karsten utilizados en ensayos de 
absorción de agua (B) y software DinoCapture 2.0 empleado para determinar ángulos de contacto (C y D). 
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2.2 Métodos. 
2.2.1 Preparación de disoluciones para la síntesis en fase 
homogénea de nanopartículas puras de Ca(OH)2. 
Se preparó una disolución de 100 ml de NaOH 0.6 M disolviendo 2.4 g de 
NaOH con agua desionizada tipo I en un vaso de precipitados. El contenido fue 
trasvasado a un matraz aforado de 100 ml y se añadió agua tipo I hasta enrasar 
el matraz. La disolución se preparó y estandarizó justo antes de ser utilizada para 
evitar su carbonatación. 
Se preparó una disolución de 50 ml de CaCl2∙2H2O 0.309 M pesando 2.2715 g 
de CaCl2∙2H2O y llevándolos a un volumen de 50 ml con agua desionizada en 
un matraz aforado. Esta disolución fue preparada siempre con un exceso 
estequiométrico del 3% respecto de la disolución de NaOH 0.6 M para lograr en 
la síntesis un pH final menos alcalino y minimizar la carbonatación.  Estas dos 
disoluciones se utilizaron para obtener nanopartículas puras de Ca(OH)2. 
Debido a que el NaOH no es un reactivo patrón de tipo primario, la disolución de 
NaOH 0.6 M se estandarizó con ftalato ácido de potasio (FAP) para conocer su 
concentración, antes de su uso en la síntesis de nanopartículas. Para ello, 
1.0000 g de FAP, previamente secado a 120 ºC, se añadió a un matraz 
Erlenmeyer de 100 ml junto con 50 ml de agua desionizada. Se añadió una gota 
de disolución de fenolftaleína como indicador y esta disolución se valoró, bajo 
agitación magnética, con la disolución de NaOH cargada en una bureta clase A 
de 10 ml, con un consumo aproximado de 8.16 ± 0.04 ml de disolución de NaOH. 
Una vez estandarizada, un alícuota de 50 ml de la disolución de NaOH se utilizó 
en la síntesis de nanopartículas. La estandarización se realizó mediante tres 
valoraciones calculando, a partir de ellas, el valor promedio, la incertidumbre y el 
intervalo de confianza de la concentración de la disolución de NaOH al 95% de 
probabilidad. Para ello se utilizó una hoja de cálculo como la mostrada en la 
Tabla 2-1. 
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Tabla 2-1. Hoja de cálculo empleada para estandarizar la disolución de NaOH. 
Reacción química de la estandarización: 
NaOH + KHC8H4O4 → KNaC8H4O4 + H2O 
  
  
  
   
Valoración 1 Valoración 2 Valoración 3 Fórmula 
EQP: Especie Química 
Primaria (patrón primario 
usado) 
 Ftalato ácido de potasio (FAP) 
 
  
Gramos de FAP pesados 
(g) 
A 1.0000 1.0000 1.0000   
Volumen de NaOH 
consumido (ml) 
B 8.12 8.16 8.20   
Peso Molecular del FAP C 204.2233 204.2233 204.2233   
Molaridad del NaOH 
indicada etiqueta. (Mteorica). 
(M) 
D 0.6000 0.6000 0.6000  
Molaridad real del NaOH 
(M) 
E 0.6030 0.6001 0.5971 E= (A/C)/(B/1000) 
Molaridad real promedio 
del NaOH (M) 
M 0.6001 M=PROMEDIO(E) 
Factor corrección G 1.0050 1.0001 0.9952 G=E/D 
Factor corrección promedio H 1.0001 H=PROMEDIO(G) 
Desviacion estándar 
Molaridad real  
s 0.0029 s=DESVEST(E) 
t (95%, n-1 grados de 
libertad). t de student 
t 4.3027 t=DISTR.T.INV(0.05;2) 
Incertidumbre de Molaridad 
real  
I 0.0073 I=(t*s)/RAIZ(3) 
Intervalo de confianza 95% 
de Molaridad real del NaOH 
 0.6001 ± 0.0073 M ± I 
2.2.2 Síntesis en fase homogénea de nanopartículas puras de 
Ca(OH)2.  
El equipo de reacción descrito en el apartado 2.1.2 se utilizó para realizar la 
síntesis de nanopartículas puras de Ca(OH)2 por precipitación en fase 
homogénea a partir de disoluciones acuosas.  
Se introdujeron 50 ml de una disolución de CaCl2∙2H2O 0.309 M en el embudo 
de adición. A continuación, 50 ml de disolución de NaOH 0.6 M se introdujeron 
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en el reactor y este fue tapado con un tapón de vidrio para lograr un cierre 
hermético que impidiera la carbonatación de su contenido. La temperatura del 
criotermostato se ajustó en el rango 10–15 ºC para condensar eficazmente los 
vapores emitidos durante la síntesis. El sistema de reacción se inertizó 
constantemente ajustando un flujo de nitrógeno a partir de la indicación visual 
del borboteador. Para ello, se usó como regulador una válvula de tres vías 
conectada a un globo de nitrógeno. El compensador de presión del embudo de 
adición permitió inertizar todo el sistema de reacción mediante un flujo de 
nitrógeno constante e impedir condensaciones en el embudo de adición. La 
agitación magnética de la placa se conectó y ajustó a 500 rpm. Se conectó la 
calefacción eléctrica de la placa y se esperó a que el contenido del reactor 
(NaOH) alcanzara la temperatura de reacción deseada. Se estudiaron las 
temperaturas de reacción de la Tabla 2-2. 
Tabla 2-2. Temperaturas de reacción estudiadas en la síntesis en fase homogénea de nanopartículas de Ca(OH)2. 
Temperatura de 
reacción (ºC) Observaciones 
0 
Se usó baño de hielo picado en una cubeta de poliestireno 
expandido (EPS). 
30 Calentamiento con placa calefactora.  
70 Calentamiento con placa calefactora.  
100 Calentamiento con placa calefactora. Reactor a reflujo. 
 
Una vez alcanzada la temperatura de reacción, la disolución de CaCl2 se 
adicionó gota a gota a un caudal de 1 ml/min aproximadamente. Inmediatamente 
se formó un precipitado blanco de Ca(OH)2 y la reacción se prolongó durante 50 
min para adicionar todo el CaCl2 al reactor. 
En todo momento, la temperatura se mantuvo a T±1 ºC y se monitorizó durante 
la síntesis. Terminada la adición de CaCl2, el reactor se mantuvo a la misma 
temperatura y agitación durante 10 minutos y, a continuación, se dejó reposar y 
enfriar hasta temperatura ambiente bajo atmósfera de nitrógeno (Figura 2-30). 
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Figura 2-30. Reactor en reposo dejando enfriar a temperatura ambiente. 
 
La fase de interés, es decir el precipitado de Ca(OH)2, se aisló y purificó 
siguiendo el procedimiento descrito en el apartado 2.2.4. El material de vidrio 
(reactor, condensador, etc.) se lavó con ácido clorhídrico 10%, agua 
descalcificada y por último con agua desionizada tipo I. Finalmente, el material 
se secó en estufa a 60 ºC quedando en perfectas condiciones. 
2.2.3 Síntesis en fase heterogénea de suspensiones de 
nanopartículas de Ca(OH)2 a partir de CaCO3. 
Se usaron tres carbonatos cálcicos (CaCO3) de diferente origen (precipitado, 
Granifort 0.5® y Micral 10®) para explorar una vía sintética diferente y obtener 
suspensiones alcohólicas de nanopartículas puras de Ca(OH)2 sin necesidad de 
purificar. Para ello, 50.00–125.00 gramos de cada uno de estos carbonatos 
cálcicos, todos ellos de muy alta pureza (>98.8%), se colocaron en un crisol de 
porcelana con tapa, limpio y previamente tarado. Los crisoles se calcinaron en 
un horno a 1100 ºC, durante 1 hora, y se dejaron enfriar hasta 150 ºC dentro del 
horno. La calcinación a temperaturas de ese orden, produce la descomposición 
del carbonato cálcico según la siguiente reacción (Ec. 1 de la Tabla 1-1): 
CaCO3 → CaO + CO2 
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A continuación, los crisoles con el óxido de calcio (CaO) resultante fueron 
introducidos en un desecador y se dejaron enfriar hasta temperatura ambiente. 
Se pesó la masa de cada CaO en cada crisol y se calculó el rendimiento de la 
calcinación (≈100%). Los óxidos de calcio obtenidos fueron inmediatamente 
envasados en recipientes herméticos de plástico y sellados con Parafilm®. Se 
prepararon suspensiones de 5 g/L de nanopartículas de Ca(OH)2, usando 1000 
ml de 2- propanol de grado técnico microfiltrado mediante síntesis de fase 
heterogénea (hidratación): 
CaO(s) + H2O → Ca(OH)2(s) 
El agua presente en este disolvente se determinó mediante valoración Karl-
Fischer y, a continuación, fue añadida con una micropipeta tanta agua 
desmineralizada como fuese necesaria para alcanzar 1.21573 gramos (cantidad 
estequiométrica) en el 2-propanol.  
Tabla 2-3. Cantidades para preparar, por síntesis en fase heterogénea, suspensiones de Ca(OH)2 a partir de CaO. 
Concentración de 
la suspensión  
(g/L) 
Volumen de la 
suspensión 
(ml) 
Volumen de 
2-propanol 
(ml) 
Masa de 
CaO  
(g) 
Masa de 
H2O(*)  
(g) 
0.5 50 50 0.01892 0.00608 
0.5 1000 1000 0.37843 0.12157 
1.0 50 50 0.03784 0.01216 
1.0 1000 1000 0.75685 0.24315 
2.5 50 50 0.09461 0.03039 
2.5 1000 1000 1.89214 0.60786 
5 50 50 0.18921 0.06079 
5 1000 1000 3.78427 1.21573 
10 50 50 0.37843 0.12157 
10 1000 1000 7.56855 2.43145 
15 50 50 0.56764 0.18236 
20 50 50 0.75685 0.24315 
25 50 50 0.94607 0.30393 
33 50 50 1.24881 0.40119 
40 50 50 1.51371 0.48629 
(*)
 La masa de H2O es la cantidad estequiométrica de agua necesaria para que reaccione todo el CaO utilizado. Esta 
cantidad se consigue añadiendo al 2-propanol la cantidad exacta de agua para hidratar todo el CaO. 
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El frasco con 2-propanol aditivado con agua, fue sonicado para desgasificar el 
disolvente durante 1 minuto y, a continuación, 3.78427 g de CaO fueron añadidos 
al 2-propanol bajo sonicación, cerrando inmediatamente el recipiente bajo 
atmósfera de nitrógeno. La sonicación se mantuvo durante 60 minutos, 
obteniéndose suspensiones de 5 g/L de nanopartículas prácticamente puras de 
Ca(OH)2. Para obtener, por síntesis en fase heterogénea, suspensiones de 
Ca(OH)2 de otras concentraciones y volúmenes, se usaron las cantidades 
indicadas en la Tabla 2-3, empleando el procedimiento anterior.  
2.2.4 Aislamiento y purificación de nanopartículas de Ca(OH)2. 
Tras la síntesis en fase homogénea de las nanopartículas, la fase sólida de 
Ca(OH)2 se purificó y aisló de la fase líquida mediante dos procedimientos 
detallados a continuación: 
1) Decantación. Una vez el reactor se dejó en reposo, el precipitado obtenido 
decantó. La fase líquida se aspiró con una jeringa y el Ca(OH)2 obtenido 
se secó en estufa a 115 ºC hasta masa constante, pesándolo para calcular 
el rendimiento. A continuación, se lavó con 20 ml de agua desmineralizada 
hirviendo y se sonicó durante 5 minutos (lavado #1). El mismo 
procedimiento se repitió cinco veces para eliminar el NaCl y el rendimiento 
del proceso se siguió midiendo el peso del Ca(OH)2 una vez seco, tras 
cada lavado. El proceso de decantación tras cada lavado necesitó dos 
horas (Figura 2-31). Las aguas madres y de cada lavado fueron 
conservadas para su posterior análisis en botes estériles de polipropileno 
de 50 ml con cierre hermético. El sólido se conservó en un bote hermético 
bajo atmósfera de nitrógeno. 
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Figura 2-31. Reactor en reposo (a); decantación del Ca(OH)2 (b y c). 
 
2) Centrifugación. El contenido del reactor se cargó en tubos de centrífuga 
herméticos para evitar carbonatación que se centrifugaron a 15300 rpm 
(20413x g) durante 30 minutos a 25 ºC. El líquido sobrenadante (aguas 
madres) se decantó y el Ca(OH)2 obtenido se secó en estufa a 115 ºC 
durante 24 h para, a continuación, ser pesado y averiguar el rendimiento. 
A continuación, el precipitado se lavó con 20 ml de agua desmineralizada 
hirviendo y se sonicó durante 5 minutos (lavado #1). El mismo 
procedimiento se repitió cinco veces para eliminar el NaCl y el rendimiento 
del proceso fue seguido midiendo el peso del Ca(OH)2 una vez seco, tras 
cada lavado. Las aguas madres y las procedentes de cada lavado fueron 
conservadas para su análisis en botes estériles de polipropileno de 60 ml 
de cierre hermético. Al igual que en el método anterior, el sólido (Ca(OH)2) 
fue conservado en un bote hermético bajo atmósfera de nitrógeno. 
2.2.5 Métodos de caracterización de la fase líquida en la 
síntesis en fase homogénea de nanopartículas de Ca(OH)2: pH, 
conductividad eléctrica y cromatografía iónica. 
Se utilizaron medidas de pH, conductividad eléctrica y cromatografía iónica 
para caracterizar la fase líquida (aguas madres y de lavado) generadas durante 
la síntesis. 
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2.2.5.1 pH. 
El pH-metro GLP 22 se calibró con tampones de 7.00 y 9.21 unidades de pH 
(a 25 ºC) y, a continuación, se midió el pH de las aguas madres y de lavado 
obtenidas en el proceso de purificación de las nanopartículas de Ca(OH)2. Para 
la calibración y medida
 
se siguieron las instrucciones del fabricante y la norma 
ISO 10523 [143]. La muestra, contenida en un recipiente de polipropileno de 60 
ml, fue atemperada a 25 ºC (temperatura ambiente). A continuación, se introdujo 
un núcleo de agitación magnético y el electrodo de pH, previamente limpiados 
con agua desionizada tipo I. La medida de pH fue efectuada y registrada con una 
precisión de ± 0.01 unidades de pH. 
2.2.5.2 Conductividad. 
El conductímetro GLP 32 fue también calibrado con patrones de 1413 μS/cm 
y 12.88 mS/cm (a 25 ºC) antes de medir la conductividad de las aguas madres y 
de lavado obtenidas en el proceso de purificación de las nanopartículas de 
Ca(OH)2. Para la calibración y medida de la conductividad se siguieron las 
instrucciones del fabricante del equipo y la norma ISO 27888 [148]. La muestra, 
contenida en un recipiente de polipropileno de 60 ml, fue atemperada a 25 ºC 
(temperatura ambiente). A continuación, se introdujo un núcleo de agitación 
magnético, el electrodo de conductividad y el sensor de temperatura, 
previamente limpiados con agua desionizada tipo I y secados. La medida de 
conductividad fue efectuada y registrada con una precisión de ± 0.01 mS/cm. 
Una vez completadas las medidas, los electrodos se limpiaron con agua 
desionizada y se protegieron según las instrucciones del fabricante. 
2.2.5.3 Cromatografía iónica. 
Finalmente, la concentración de los iones Ca2+, Cl− y Na+, presentes en las 
aguas de lavado, se cuantificó mediante cromatografía iónica. Los aniones 
fueron separados en una columna Metrosep A Supp 5-250 con un caudal de 
eluyente carbonato/bicarbonato (3.2 mM Na2CO3 + 1.0 mM NaHCO3) de 0.7 
ml/min. Los cationes fueron separados en una columna Metrosep C2-250 con un 
flujo de 1.0 ml/min de eluyente, compuesto por ácido tartárico 4 mM y ácido 
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dipicolínico 0.75 mM. Las muestras fueron previamente filtradas con filtros de 
membrana de acetato de celulosa de 0.2 μm de diámetro de poro. A partir de 
disoluciones patrón certificadas multielemento TraceCERT®, fueron construidas 
curvas de calibración de cinco puntos. El límite de detección del método se 
muestra en la Tabla 2-4. 
Tabla 2-4. Parámetros de calibración y límite de detección del método (MDL) para los iones analizados por 
cromatografía iónica. 
Analito Rango  
(mg L–1) 
Linealidad  
(R2) 
MDL(a)  
(mg L–1) 
Cl– 2.0–200.0 0.99998 0.9 
Na+ 2.0–200.0 0.99999 0.8 
Ca2+ 1.5–150.0 0.99995 0.7 
(a)
 Calculado según el procedimiento U.S. EPA 40 CFR 136, Apendice B. 
2.2.6 Análisis de la pureza y caracterización morfológica de las 
nanopartículas de Ca(OH)2: XRD, TGA-MS, HRTEM. 
Se realizaron análisis de XRD, TGA-MS y HRTEM para caracterizar la fase 
sólida, es decir, las nanopartículas de Ca(OH)2, obtenidas en la síntesis. Antes 
de realizar estos análisis, las muestras se acondicionaron secándolas a 60 ºC 
hasta lograr masa constante. A continuación, se dejaron enfriar a temperatura 
ambiente en un desecador bajo atmósfera de nitrógeno, antes de ser análizadas 
por TGA y XRD. Para el estudio mediante HRTEM se prepararon suspensiones 
en 2-propanol.  
2.2.6.1 XRD 
Se realizaron espectros de difracción de rayos X para confirmar los picos de 
difracción del Ca(OH)2 y la eliminación del NaCl (subproducto), durante el 
proceso de purificación de las nanopartículas. Los análisis de XRD fueron 
realizados con un difractómetro en modo Ө-Ө equipado con radiación Cu-Kα a 
40 kV y 30 mA. Se usó una cantidad de 1–2 gramos de cada muestra. Las 
muestras se montaron por retrocarga en soportes de plástico para ser 
introducidas en el difractómetro. Los espectros se realizaron desde 10º a 70º a 
intervalos de 0.05º con una velocidad de rotación de 30 rpm. Los difractogramas 
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fueron evaluados con el software DIFFRAC.EVA versión 4.0 y la base de datos 
de difracción de polvo PDF4+ (ICDD, 2015). 
2.2.6.2 TGA-MS 
Se realizaron análisis termogravimétricos para estudiar la pureza del Ca(OH)2 
con un analizador termogravimétrico Mettler-Toledo acoplado a un 
espectrómetro de masas cuadrupulo (TGA-MS). Los análisis TGA-MS se 
realizaron con 10–20 mg de muestra en un rango de temperaturas de 30–1000 
ºC. La muestra se secó previamente a 60 ºC hasta masa constante. Se utilizó 
una velocidad de calentamiento de 20 ºC/min usando atmósfera de N2 con un 
caudal de 50 ml/min.  
2.2.6.3 HRTEM 
Las características morfológicas de las nanopartículas de Ca(OH)2 se 
evaluaron mediante Microscopia Electrónica de Transmisión de Alta Resolución 
(HRTEM). Para ello, una suspensión de 5 g/L fue preparada dispersando 0.5 g 
de nanopartículas de Ca(OH)2 en 100 ml de 2-propanol usando un frasco de 
vidrio cerrado herméticamente tras inertizar con nitrógeno. El 2-propanol fue 
previamente microfiltrado con un filtro de 0.45 µm de diámetro de poro. La 
suspensión se sonicó durante 20 minutos en un baño ultrasónico y fue diluida 
diez veces con 2-propanol seco para obtener una suspensión de 0.5 g/L. A 
continuación, 5 μl de esta suspensión diluida fueron depositados en una rejilla 
soporte de niquel de 200 mesh recubierta de formvar y carbón (FCF200-Ni). La 
rejilla se depositó sobre papel de filtro en una placa Petri y se dejó evaporar a 
temperatura ambiente durante 15 min para asegurar la total eliminación del 
alcohol. A continuación, la rejilla se introdujo en la cámara del microscopio y el 
examen morfológico de las nanopartículas se efectuó usando un voltaje de 
aceleración de 200 kV. En estas condiciones de trabajo, las nanopartículas se 
examinaron a magnificaciones variables de hasta 1500000 aumentos. 
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2.2.7 Construcción de un sistema de flujo continuo para 
realizar medidas espectrofotométricas. 
Se utilizó una cubeta para espectrofotometría, de poliestireno óptico, como 
cubeta de flujo continuo. Para ello, se perforó un tapón de polietileno para 
cubetas de espectrofotometría haciendo dos agujeros de 4 mm mediante un 
sacabocados. A continuación, dos trozos de 30 mm de tubería de poliamida de 
2x4 mm se cortaron a inglete y se introdujeron por los agujeros del tapón. Para 
finalizar, el tapón con los tubos se colocó en la cubeta y se selló con masilla 
epoxi. De manera similar, un frasco de vidrio de 60 ml se convirtió en un frasco 
de flujo continuo (Figura 2-32). Para ello, el tapón del frasco, se perforó 
haciéndole tres agujeros de 4 mm con un sacabocados. Se cortaron tres trozos 
de tubería de poliamida de 2x4 mm de longitudes 140, 70 y 40 mm, cortando a 
inglete uno de los extremos. El trozo más largo (suministro) se introdujo hasta el 
fondo del frasco. El trozo intermedio (retorno) se introdujo 40 mm en el tapón. El 
trozo más corto se introdujo solo 10 mm en el tapón. A continuación, el tapón y 
los tubos se sellaron con masilla epoxi y el tubo más corto se conectó a un globo 
con nitrógeno mediante tubería de silicona de 2x4 mm. Esto permitió mantener 
el circuito de flujo continuo inertizado durante los estudios y evitar la 
carbonatación de las nanopartículas de Ca(OH)2. Para finalizar, la cubeta óptica 
y el frasco se conectaron mediante tuberías de silicona de 2x4 mm y se intercaló 
una bomba peristáltica, de tal manera que se obtuvo un circuito cerrado. La 
longitud total de la tubería usada en el circuito fue de 190 cm, de los que 110 cm 
fueron de alimentación y 80 cm fueron destinados al sistema de retorno.  
 
Figura 2-32. Sistema de flujo continuo, frasco de 60 ml y cubeta óptica. 
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Para realizar las medidas, la cubeta óptica se introdujo en el espectrofotómetro 
y el frasco fue llenado con la suspensión a estudiar y colocado en un baño de 
ultrasonidos (Figura 2-33). Una bomba peristáltica permitió recircular la 
suspensión de Ca(OH)2 a través del sistema. 
A través de esta metodología fue posible estudiar la influencia y eficacia del 
tiempo de sonicación en la dispersión de nanopartículas de Ca(OH)2 en 2-
propanol manteniendo una atmósfera inerte en todo momento.  
 
Figura 2-33. Sistema de flujo continuo para realizar medidas espectrofotométricas en atmósfera inerte y bajo 
sonicación. 
2.2.8 Medidas de turbidez en reposo. Estabilidad de las 
suspensiones de nanopartículas a lo largo del tiempo. 
Se usó un espectrofotómetro VIS/UV para realizar medidas de turbidez de las 
suspensiones en reposo (Figura 2-34). Se realizaron medidas de turbidez 
puntuales y a lo largo del tiempo. Las medidas puntuales se usaron para 
relacionar turbidez y concentración de nanopartículas en la suspensión o para 
comparar la turbidez de suspensiones. Las medidas a lo largo del tiempo se 
utilizaron para estudiar y comparar la estabilidad de las suspensiones de 
nanopartículas. Para ello, el software de control del espectrofotómetro (UV-
Probe) fue iniciado y, tras realizar el chequeo del espectrofotómetro, se 
seleccionó en todos los casos una longitud de onda de 600 nm y una anchura de 
ranura (slit-width) de 5 nm.  
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Figura 2-34. Espectrofotómetro VIS/UV(A) y sus cubetas (B). Turbidímetro (C) y sus cubetas (D). 
 
Para realizar las medidas de turbidez puntuales de suspensiones en reposo, se 
seleccionó el modo fotométrico (photometric mode). A continuación, se 
colocaron en el espectrofotómetro dos cubetas iguales llenas con 2-propanol, y 
se procedió a ajustar el cero de absorbancia pulsando el botón Auto Zero. Hecho 
esto, la cubeta de referencia fue mantenida en el equipo y en el compartimento 
para la muestra se colocó una cubeta con la suspensión de Ca(OH)2 a medir. La 
absorbancia apareció indicada en el PC y se anotó. 
Para realizar medidas de turbidez a lo largo del tiempo, se seleccionó en el 
espectrofotómetro el modo cinético (Kinetics mode). El equipo registró las 
lecturas de absorbancia de manera continua durante 600 minutos (10 horas) con 
un tiempo de muestreo de 1 minuto. Los resultados obtenidos mostraron la 
absorbancia a 600 nm en el eje y versus tiempo en el eje x. 
De esta manera, se estudió la estabilidad de las suspensiones de nanopartículas 
de Ca(OH)2 y su evolución debido a la acción de la gravedad. 
Las medidas de turbidez, de las suspensiones en reposo, se realizaron también 
mediante nefelometría para lo cual se utilizaron cubetas ópticas herméticas de 
vidrio. El nefelómetro (Figura 2-34) se calibró, antes de medir, con patrones de 
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turbidez de 5, 40 y 400 NTU preparados por dilución a partir de un patrón de 
formacina de 4000 NTU, siguiendo las instrucciones del fabricante (Tabla 2-5). 
Tabla 2-5. Preparación de patrones de 5, 40 y 400 NTU por dilución de un patrón de 4000 NTU. 
Patrón  
(NTU) 
Volumen de patrón 
de 4000 NTU  
(ml) 
Volumen de agua 
para dilución  
(ml) 
Método 
5 0.5 400 Pesada 
40 1 99 Matraz aforado de 100 ml 
400 5 45 Matraz aforado de 50 ml 
 
2.2.9 Efecto del tiempo de sonicación en la estabilidad de las 
suspensiones de nanopartículas. Sistema de flujo continuo. 
Con el objetivo de realizar estudios sobre la eficacia de la sonicación en la 
obtención de dispersiones de nanopartículas, se utilizó el sistema de flujo 
continuo propuesto en el apartado 2.2.7, en combinación con el 
espectrofotómetro VIS/UV y un baño de ultrasonidos. El sistema de flujo continuo 
constaba de una cubeta óptica de flujo, un frasco y una bomba peristáltica unidas 
con tuberías de silicona (Figura 2-35). La suspensión de nanopartículas a 
estudiar fue introducida en el frasco y este se colocó en el baño de ultrasonidos. 
La bomba peristáltica se ajustó al 93% de su velocidad, lo que permitió obtener 
un caudal de 35 ml/min a través de la tubería de silicona. En estas condiciones, 
el tiempo invertido por el fluido en recorrer la tubería de alimentación desde el 
frasco a la cubeta óptica (110 cm) fue de 6 segundos. La longitud de onda del 
espectrofotómetro se ajustó a 600 nm y se seleccionó el modo cinético.  
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Figura 2-35. Sistema de flujo continuo para estudiar el efecto del tiempo de sonicación en la turbidez. 
 
El equipo registró de manera continua las lecturas de absorbancia durante 60 
minutos (1 hora), con un tiempo de muestreo de 1 segundo. Una vez 
transcurridos 5 minutos recirculando la suspensión y obtenida una línea base 
estable de absorbancia, se conectó el baño de ultrasonidos. Esto produjo un 
aumento de la absorbancia, debido al aumento de turbidez, que quedó registrado 
a lo largo del tiempo. Los resultados obtenidos mostraron la absorbancia a 600 
nm en el eje y versus tiempo en el eje x. 
2.2.10 Efecto del disolvente en la estabilidad de las 
nanopartículas de Ca(OH)2: relación 2-propanol-agua. 
Para estudiar la influencia del agua en la estabilidad de las suspensiones de 
Ca(OH)2, se prepararon suspensiones de nanopartículas de Ca(OH)2 en mezclas 
hidroalcohólicas de 2-propanol, conteniendo hasta un 90% v/v de agua. Para 
ello, se prepararon suspensiones mezclando el Ca(OH)2 con 2-propanol y agua 
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en frascos de 60 ml para obtener una concentración en nanopartículas de 5 g/L. 
Tras efectuar la mezcla, los frascos se inertizaron con nitrógeno, se cerraron 
herméticamente y se sonicaron durante 15 minutos. Según la suspensión 
hidroalcohólica a preparar, se usaron las cantidades de Ca(OH)2, agua y 2-
propanol indicadas en la Tabla 2-6. 
Tabla 2-6. Cantidades para preparar suspensiones hidroalcohólicas de nanopartículas de Ca(OH)2 de 5 g/L. 
% v/v de 
alcohol 
Concentración 
de Ca(OH)2  
(g/L) 
Volumen de 
2-propanol 
 (ml) 
Volumen 
de agua  
(ml) 
Volumen de 
suspensión  
(ml) 
Masa de 
Ca(OH)2  
(g) 
10 5 5 45 50 0.2500 
20 5 10 40 50 0.2500 
30 5 15 35 50 0.2500 
40 5 20 30 50 0.2500 
50 5 25 25 50 0.2500 
60 5 30 20 50 0.2500 
70 5 35 15 50 0.2500 
80 5 40 10 50 0.2500 
90 5 45 5 50 0.2500 
100 5 50 0 50 0.2500 
 
De esta manera, se realizaron colecciones de 10 frascos con diferente 
proporción 2-propanol-agua (Figura 2-36). La estabilidad de estas suspensiones 
fue estudiada visualmente, mediante ensayos de dispersión luminosa con un 
láser de 650 nm, y mediante medidas de turbidez usando un nefelómetro Dinko 
descrito en el apartado 2.1.10. 
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Figura 2-36. Suspensiones recién preparadas de Ca(OH)2 con diferentes ratios 2-propanol-agua. IPA=2-propanol. 
 
 
Figura 2-37. Puntero láser de 650 nm y suspensiones hidroalcohólicas de nanopartículas de Ca(OH)2. 
 
2.2.11 Efecto de la temperatura de reacción en la estabilidad de 
las nanopartículas de Ca(OH)2. 
Para realizar estudios de la influencia de la temperatura de reacción en la 
velocidad de sedimentación de las nanopartículas de Ca(OH)2, se realizaron 
síntesis en fase homogénea a cuatro temperaturas diferentes: 0, 30, 70 y 100 
ºC. Las nanopartículas de Ca(OH)2 fueron purificadas y aisladas siguiendo el 
método descrito en el apartado 2.2.4. A partir de ellas, se prepararon en frascos 
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de vidrio suspensiones de 50 ml con 2-propanol seco, con una concentración de 
0.5 g/L en Ca(OH)2, utilizando las cantidades indicadas en la Tabla 2-7. Alícuotas 
de estas suspensiones se trasvasaron a cubetas ópticas herméticas y se dejaron 
en reposo (Figura 2-38), midiendo su turbidez cada 24 horas con un nefelómetro, 
hasta completar un total de 7 días. Pasados estos 7 días de reposo, los 
sobrenadantes de las suspensiones se trasvasaron a otras cubetas ópticas de 
nefelometría con cierre hermético. Se dejaron reposar y se midió su turbidez 
cada 24 horas hasta completar un total de 15 días. 
 
Tabla 2-7. Preparación de suspensiones de nanopartículas de Ca(OH)2 sintetizadas a diferentes temperaturas. 
Temperatura 
de síntesis  
(ºC) 
Concentración 
de Ca(OH)2  
(g/L) 
Volumen de 2-
propanol seco  
(ml) 
Volumen de la 
suspensión  
(ml) 
Masa de 
Ca(OH)2  
(g) 
0 0.5 50 50 0.0250 
30 0.5 50 50 0.0250 
70 0.5 50 50 0.0250 
100 0.5 50 50 0.0250 
 
La estabilidad de estas suspensiones se estudió también visualmente, mediante 
ensayos de dispersión luminosa con un láser de 650 nm.  
 
Figura 2-38. Suspensiones de nanopartículas sintetizadas a diferentes temperaturas (A) se trasvasaron a cubetas 
ópticas para medir turbidez (B). Estudio visual de dispersión Tyndall con láser de 650 nm (C y D).  
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2.2.12 Preparación de suspensiones alcohólicas de 
nanopartículas puras de Ca(OH)2.  
Se prepararon suspensiones alcohólicas mezclando el Ca(OH)2 sintetizado 
con 2-propanol, en un rango de concentraciones de 0.5–30 g/L. El 2-propanol 
fue previamente microfiltrado, utilizando una jeringa de 50 ml a la que se le 
adaptó un filtro de 0.45 µm de diámetro de poro. Las suspensiones se prepararon 
mezclando el Ca(OH)2 con el alcohol en frascos de vidrio. Tras efectuar la 
mezcla, los frascos fueron inertizados con nitrógeno, cerrados herméticamente, 
sellados con Parafilm® y sonicados durante 20 minutos. Según la concentración 
de la suspensión a preparar, se usaron las cantidades de Ca(OH)2 y 2-propanol 
indicadas en la Tabla 2-8.  
Tabla 2-8. Cantidades para la preparación de suspensiones alcohólicas de nanopartículas puras de Ca(OH)2. 
Concentración de la 
suspensión  
(g/L) 
Volumen de la 
suspensión  
(ml) 
Volumen de 2-
propanol  
(ml) 
Masa de 
Ca(OH)2  
(g) 
0.5 50 50 0.0250 
1.0 50 50 0.0500 
2.5 50 50 0.1250 
5 50 50 0.2500 
10 50 50 0.5000 
15 50 50 0.7500 
20 50 50 1.0000 
25 50 50 1.2500 
30 50 50 1.5000 
2.2.13 Concentración de nanopartículas en una suspensión de 
Ca(OH)2 y su correlación con la turbidez.  
Suspensiones de 1000 ml de concentraciones de 0.5–40 g/L se prepararon 
en frascos de vidrio de 1000 ml con 2-propanol microfiltrado y Ca(OH)2. El 
hidróxido cálcico empleado fue de una misma síntesis y en la preparación de las 
suspensiones se utilizaron las cantidades recogidas en la Tabla 2-9. Los frascos 
fueron cerrados herméticamente y se sonicaron durante 15 minutos. A 
continuación, se dejaron reposar durante 6 días y volúmenes de 25 ml del 
sobrenadante de cada suspensión fueron transferidos a frascos previamente 
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tarados de 30 ml que se llevaron a sequedad en estufa a 115 ºC. Los frascos 
con el residuo de Ca(OH)2 se enfriaron en un desecador y se pesaron en una 
microbalanza analítica con una resolución de ± 0.00001 g. De esta manera, se 
calculó la cantidad de Ca(OH)2 en los sobrenadantes. Por otro lado, se determinó 
la turbidez de los sobrenadantes, tras 6 días de reposo, mediante nefelometría y 
espectrofotometría. El objetivo perseguido fue correlacionar la concentración del 
sobrenadante, determinada por gravimetría, con la turbidez, determinada por 
nefelometría y turbidimetría. El mismo estudio se realizó dejando reposar las 
suspensiones anteriores durante 12 días. 
Tabla 2-9. Cantidades para preparar suspensiones de Ca(OH)2 de 1000 ml de diferente concentración. 
Concentración de la 
suspensión  
(g/L) 
Volumen de la 
suspensión  
(ml) 
Volumen de 2-
propanol  
(ml) 
Masa de  
Ca(OH)2   
 (g) 
0.5 1000 1000 0.5 
1.0 1000 1000 1.0 
2.5 1000 1000 2.5 
5 1000 1000 5 
10 1000 1000 10 
15 1000 1000 15 
20 1000 1000 20 
25 1000 1000 25 
40 1000 1000 40 
2.2.14 Preparación de probetas y recubrimiento con 
suspensiones de nanopartículas puras de Ca(OH)2. 
Diversos materiales de interés arquitectónico y/o patrimonial: estuco, adobe y 
piedra Tabaire fueron preparados para estudiar el efecto de la consolidación 
superficial mediante suspensiones diluidas (5 g/L) de Ca(OH)2. 
Se usaron hidróxido de calcio (cal) tipo CL-90 [147], Granifort 0.5®, Granifort 2® 
y Micral 10® para confeccionar morteros de estuco de cal siguiendo las 
proporciones indicadas en la Tabla 2-10. El tamaño de grano de los agregados 
tuvo un rango de 10 μm a 2 mm y el agua de mezclado fue ajustada para obtener 
una adecuada trabajabilidad (19.5% v/v). Los morteros fueron extendidos sobre 
rasillas cerámicas de 12 x 24 cm con un espesor de 10 mm (Figura 2-39). Las 
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muestras fueron curadas en una cámara climática a 20 ºC y 90% de HR durante 
48 h. A continuación, las muestras de estuco se conservaron en desecadores 
(23±1ºC y 65%) hasta completar 28 días de curado. La cantidad de cal empleada 
fue del 20% v/v respecto del total del mortero, lo representa una dosis normal 
para estucos tradicionales (1:4).  
Tabla 2-10. Proporciones para preparar mortero de estuco de cal tradicional (1:4). 
Componente Volúmenes % v/v 
Cal 4 20 
Árido 
Granifort 2® 2 10 
Granifort 0.5® 12 60 
Micral 10® 2 10 
 
Las probetas de adobe fueron preparadas con los mismos agregados calcáreos, 
usando tierra como conglomerante (10% m/m) como es práctica habitual en 
mezclas de adobe y/o tapial. Al igual que en el procedimiento anterior, las 
muestras fueron extendidas sobre rasillas cerámicas, secadas a 50 ºC durante 
48 h y dejadas curar 26 días bajo condiciones de laboratorio.  
Las probetas de piedra se tomaron de un bloque de roca Tabaire sano usando 
una corona de 75 mm de diámetro. Esta roca es un material calcarenítico blando 
que fue extraído y utilizado desde época Romana en España. Como otras 
muchas rocas blandas, el Tabaire se deteriora rápidamente y necesita 
consolidación para protegerla de los agentes ambientales. 
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Figura 2-39. Materiales usados para preparar estucos de cal y adobe (a); rasillas cerámicas de 12 x 24 cm usadas 
para extender los morteros (b); probeta de estuco de cal (b); probeta de Tabaire (d). 
 
Las muestras de estuco, adobe y piedra Tabaire fueron externamente 
recubiertas con suspensiones alcohólicas diluidas de Ca(OH)2 en 2- propanol (5 
g/L). Las suspensiones se rociaron con un aerógrafo a una distancia de 7 cm 
medidos desde la superficie de la probeta (Figura 2-23). Se utilizó un compresor 
a 1.3 bares. El tratamiento se aplicó en cinco capas consecutivas dejando 5 
minutos entre capa y capa para permitir la completa evaporación del alcohol 
[149], [150]. A continuación, los recubrimientos de Ca(OH)2 se dejaron curar bajo 
condiciones de laboratorio (23 ± 1 ºC y 90% HR) durante 7 días para permitir su 
carbonatación. 
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2.2.15 Análisis de resistencia superficial y examen 
microestructural de los recubrimientos de nanopartículas de 
Ca(OH)2: Ensayo de pelado, SEM y microscopía óptica. 
La resistencia superficial de los recubrimientos con nanopartículas de 
Ca(OH)2 depositados sobre estuco, adobe y piedra Tabaire se estudiaron 
mediante ensayos de pelado o erosión (peeling tests) según la norma ASTM 
D3359-08 [151], [152]. Se determinó el peso de las tiras adhesivas antes y 
después de realizar los ensayos con una microbalanza analítica con resolución 
de ± 0.000001 g. Se obtuvo un total de quince medidas de cada muestra y la 
cantidad de material eliminado se expresó en μg/cm2. Probetas de referencia de 
estuco, adobe y piedra Tabaire sin tratamiento se usaron para evaluar la eficacia 
consolidante de los recubrimientos de nanopartículas. La eficacia se expresó 
como el porcentaje en la reducción de material extraído de la superficie mediante 
ensayo de pelado, en comparación con el de la probeta de referencia. 
Los materiales tratados se metalizaron con Au y se examinaron mediante 
microscopía electrónica de barrido (SEM) para estudiar el recubrimiento 
depositado en la superficie. Las imágenes fueron capturadas en modo electrones 
secundarios (SE) con un voltaje de aceleración de 5 kV y una distancia de trabajo 
(WD) de 7–11 mm. Los recubrimientos de CaCO3 son difíciles de distinguir de 
los componentes originales que están presentes la piedra Tabaire y en los 
estucos de cal. Para evitar este inconveniente, los recubrimientos se aplicaron 
también en paralelo sobre cartulina delgada y se examinaron mediante SEM con 
objeto de estudiar tanto los aspectos morfológicos como el espesor de los 
recubrimientos de CaCO3.  
Por otro lado, los recubrimientos se estudiaron mediante microscopía óptica, 
usando un microscopio digital trabajando a diferentes aumentos y ajustando el 
filtro polarizador. Las imágenes de los recubrimientos aplicados en estuco, 
adobe y piedra Tabaire fueron capturadas usando el software DinoCapture 2.0. 
Este software también fue usado para el control y ajuste del microscopio digital. 
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2.2.16 Preparación de adobe hidrofóbico resistente al agua de 
lluvia y a la lluvia ácida. 
En primer lugar, los materiales empleados para realizar los adobes se 
caracterizaron. La humedad de la fase conglomerante (binder) se determinó por 
gravimetría, secando la muestra en una estufa a 150 ºC hasta alcanzar masa 
constante.  La densidad relativa, el límite de Atterberg y el análisis granulométrico 
se realizaron siguiendo procedimientos estándar [153], [154], [155]. En paralelo, 
las fases minerales presentes en el conglomerante (binder) y en el árido fueron 
determinadas por XRD, usando la línea espectral Cu-Kα como fuente de 
radiación con un voltaje de aceleración de 40 kV y 30 mA de corriente. Se realizó 
un estudio granulométrico previo de los áridos usados mediante procedimiento 
normalizado [156] (Figura 2-40). En todos los casos, se determinó el tamaño 
mínimo (d) y máximo (D) del árido, así como el porcentaje de filler. 
Tabla 2-11.  Composición de las muestras de adobe, expresada en porcentaje en masa. 
Muestra Binder,  % 
Cal,  
% 
S1,  
% 
S2,  
%  
Estearato de 
zinc, % 
Agua para 
mezclar, % 
ZnS-0.00 10 1 59.00 30.00 0.00 17 
ZnS-0.25 10 1 58.75 30.00 0.25 17 
ZnS-0.50 10 1 58.50 30.00 0.50 17 
ZnS-1.00 10 1 58.00 30.00 1.00 17 
ZnS-2.00 10 1 57.00 30.00 2.00 17 
 
 
Figura 2-40. Amasadora (A) y Tamizadora (B) con juego de tamices para determinar la granulometría de las arenas. 
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Las muestras de adobe fueron obtenidas (Tabla 2-11) usando un suelo arcilloso 
como fase conglomerante (binder) y dos tipos de arenas denominadas S1 y S2. 
Se adicionó una pequeña cantidad de hidróxido de calcio (cal) tipo CL-90 [147] 
para mejorar el amasado de la mezcla y estabilizar mecánicamente las probetas 
de adobe. Se usó estearato de zinc (ZnS) a dosis de 0%, 0.25%, 0.50%, 1.00% 
y 2.00% m/m para lograr el efecto impermeabilizante. Las muestras fueron 
nombradas como ZnS-0.00, ZnS-0.25, ZnS-0.50, ZnS-1.00 y ZS-2.00, 
respectivamente. La cantidad de agua usada fue ajustada para lograr una 
adecuada trabajabilidad, obteniéndose una pasta homogénea con la ayuda de 
una amasadora (Figura 2-40). A continuación, la pasta fue introducida en moldes 
de acero de 40 x 40 x 160 mm (Figura 2-41) para obtener probetas de adobe y 
tras vibrarlos, se mantuvieron durante cinco días bajo condiciones de laboratorio 
(25ºC; 95% HR), lográndose de esta manera un endurecimiento parcial de la 
muestra. A continuación, las probetas se secaron dos días a baja temperatura 
en una estufa (60 ± 1 ºC) para completar el proceso de endurecimiento. El 
secado en estufa fue utilizado para simular y acelerar el secado por acción solar 
al que son expuestos los materiales de adobe. Finalmente, las probetas fueron 
almacenadas a temperatura ambiente en un desecador con cloruro cálcico 
anhidro. 
 
Figura 2-41. Moldes de acero de 40x40x160 mm para obtener probetas de adobe. 
 
Para preparar los recubrimientos de adobe, estas mismas formulaciones fueron 
extendidas sobre rasillas cerámicas (14 x 28 cm). Las rasillas se lavaron 
previamente para mejorar la adhesión del material (Figura 2-42).  El 
recubrimiento de adobe se reguló a espesores constantes de 5 ± 1mm sobre la 
rasilla con la ayuda de unas guías de madera. Los revestimientos fueron curados 
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siguiendo el procedimiento arriba descrito. Los recubrimientos de adobe, 
preparados con diferentes cantidades de estearato de zinc, se examinaron 
visualmente para confirmar la ausencia de fisuras y un ensayo adicional de 
absorción de agua (tubos Karsten) fue realizado sobre ellos. 
 
Figura 2-42. Sistema de reparación del estuco de cal y adobe sobre rasillas cerámicas de 14 x 28 cm. 
2.2.17 Estudio preliminar de suspensiones mixtas de 
surfactantes y nanopartículas de Ca(OH)2 para hidrofugar y 
consolidar superficies. 
Se estudió la solubilidad de diferentes surfactantes en mezclas de 2-propanol-
agua (1:1) a 20 y 60 ºC. Para realizar una evaluación previa de la capacidad 
hidrofugante de estos surfactantes, se prepararon mezclas de 50 ml mezclando 
25 ml de una suspensión de nanopartículas puras de Ca(OH)2 en 2-propanol con 
25 ml del hidrofugante disuelto en agua tipo I. Se obtuvieron en total ocho 
mezclas, con ocho surfactantes diferentes, con dos niveles de concentración 
distintos (diluida/concentrada).  
En primer lugar, se prepararon disoluciones diluidas de 25 ml de cada surfactante 
en agua desionizada tipo I, con una concentración próxima a su concentración 
micelar crítica (CMC). A continuación, cada disolución de surfactante se mezcló 
con 25 ml de una suspensión de 2.5 g/L de nanopartículas puras de Ca(OH)2 en 
2-propanol. La suspensión mixta resultante tuvo, por lo tanto, un 50% de agua, 
una concentración en Ca(OH)2 de 1.25 g/L y en surfactante de CMC/2, 
aproximadamente. Las cantidades usadas para preparar estas suspensiones 
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mixtas de nanopartículas de Ca(OH)2 con cada surfactante (diluido) se muestran 
en la Tabla 2-12.   
Por otro lado, se prepararon disoluciones concentradas de 25 ml de cada 
surfactante en agua desionizada tipo I, con una concentración 5 veces superior 
a su CMC, aproximadamente. A continuación, cada disolución de surfactante se 
mezcló con 25 ml de una suspensión de 5 g/L de nanopartículas puras de 
Ca(OH)2 en 2-propanol. La suspensión hidroalcohólica resultante tuvo, por lo 
tanto, un 50% de agua, una concentración en Ca(OH)2 de 2.5 g/L y en surfactante 
de 2.5 veces su CMC. Las cantidades que se usaron para preparar las estas 
suspensiones de nanopartículas de Ca(OH)2 con cada surfactante (concentrado) 
se muestran en la Tabla 2-12. Así mismo, se midió la conductividad de las 
suspensiones mixtas obtenidas.  
Tabla 2-12. Suspensiones mixtas de surfactantes y nanopartículas de Ca(OH)2. 
Surfactante 
Tipo de 
disolución 
surfactante 
Masa del 
surfactante 
(g) 
Volumen 
de agua 
tipo I   
(ml) 
Volumen de 
suspensión 
de Ca(OH)2  
(ml) 
Concentración del 
surfactante en la 
suspensión mixta 
obtenida (mM) 
Concentración del 
surfactante en la 
suspensión mixta 
obtenida (% m/m) 
Laurilsulfato 
sódico Diluida 0.0567 25 25 3.935 0.127 
Dodecilbenceno 
sulfonato sódico Diluida 0.0135 25 25 0.775 0.030 
Palmitato sódico Diluida 0.0125 25 25 0.898 0.028 
Oleato sódico Diluida 0.0167 25 25 1.097 0.037 
Estearato sódico Diluida 0.0037 25 25 0.241 0.008 
Ácido esteárico Diluida 0.0033 25 25 0.232 0.007 
Lauril éter 
sulfato de sodio 
27% 
Diluida 0.0076 25 25 0.151 0.017 
Triton X-100 Diluida 0.0035 25 25 0.104 0.008 
 
      
 
      
Laurilsulfato 
sódico Concentrada 0.2947 25 25 20.439 0.656 
Dodecilbenceno 
sulfonato sódico Concentrada 0.0696 25 25 3.994 0.156 
Palmitato sódico Concentrada 0.0664 25 25 4.770 0.148 
Oleato sódico Concentrada 0.0877 25 25 5.762 0.196 
Estearato sódico Concentrada 0.0192 25 25 1.253 0.043 
Ácido esteárico Concentrada 0.0178 25 25 1.251 0.040 
Lauril éter 
sulfato de sodio 
27% 
Concentrada 0.0400 25 25 0.793 0.090 
Triton X-100 Concentrada 0.0185 25 25 0.549 0.041 
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Finalmente, con objeto de preevaluar la eficacia hidrofugante, volúmenes de 5, 
25, 50 y 100 µl (por duplicado) de cada una de las suspensiones mixtas de la 
Tabla 2-12 se depositaron con una micropipeta sobre una cartulina formando 
una matriz de 8x16 elementos (Figura 2-43). La cartulina se dejó secar durante 
24 horas a temperatura ambiente y, a continuación, una gota de agua de 25 µl 
se depositó sobre cada coating seco de Ca(OH)2/surfactante para evaluar el 
ángulo de contacto y poder seleccionar los surfactantes de mayor hidrofobicidad. 
Las lecturas se realizaron dejando un tiempo de espera de 10 minutos tras 
depositar la gota de agua.  
 
Figura 2-43. Cartulinas con el coating seco de cada suspensión mixta de Ca(OH)2 y surfactante. 
2.2.18 Tratamiento de superficies con suspensiones mixtas 
hidrofugantes y consolidantes. 
Una vez seleccionados los surfactantes más adecuados (palmitato sódico, 
oleato sódico y estearato sódico), se prepararon suspensiones mixtas 
(hidrofugantes y consolidantes) para realizar el tratamiento de piedra Tabaire, 
elegida por su valor histórico y patrimonial. Para ello, se preparó una disolución 
de 25 ml de cada surfactante en 2-propanol al 70%. El 30% de agua presente en 
el 2-propanol permitió la completa disolución de los surfactantes seleccionados 
a una concentración próxima a 5 veces su concentración micelar crítica (CMC). 
A continuación, cada disolución de surfactante se mezcló con 25 ml de una 
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suspensión de 10 g/L de nanopartículas puras de Ca(OH)2 en 2-propanol. Estas 
nanopartículas fueron obtenidas mediante síntesis por precipitación en fase 
homogénea, siguiendo el procedimiento descrito en el apartado 2.2.2. La 
suspensión mixta hidroalcohólica resultante tuvo, por lo tanto, un 15% de agua, 
una concentración en Ca(OH)2 de 5 g/L y en surfactante de 2.5 veces su CMC. 
Las cantidades usadas para preparar estas suspensiones mixtas de surfactantes 
y nanopartículas de Ca(OH)2 para hidrofugar y consolidar la piedra Tabaire son 
las que aparecen en la Tabla 2-13.  
Tabla 2-13. Formulaciones para preparar 50 ml de suspensiones mixtas de surfactantes y nanopartículas para el 
hidrofugado y consolidado de piedra Tabaire. 
Surfactante 
Masa de 
surfactante 
(mg) 
Volumen 
de 2-
propanol 
70% (ml) 
Volumen de 
suspensión 
alcohólica de 
10 g/L de 
Ca(OH)2 (ml) 
Concentración 
del surfactante 
en la 
suspensión 
mixta obtenida 
(mM) 
Concentración 
del surfactante 
en la 
suspensión 
mixta obtenida 
(% m/m) 
Superficie 
tratada de 
piedra 
Tabaire 
(cm2) 
Masa de 
surfactante 
aplicada 
por unidad 
de 
superficie 
(mg/cm2) 
Palmitato 
sódico 67.6 25 25 4.856 0.162 350 0.193 
Oleato 
sódico 87.6 25 25 5.756 0.210 350 0.250 
Estearato 
sódico 19.2 25 25 1.253 0.046 350 0.055 
 
Varias probetas de piedra Tabaire de 75 mm de diámetro, previamente secadas 
a 60 ºC (Figura 2-44), se recubrieron externamente con las suspensiones mixtas 
de surfactantes y Ca(OH)2 de la Tabla 2-13. Las suspensiones fueron rociadas 
con un aerógrafo (airbrush) a una distancia de 7 cm medidos desde la superficie 
de la probeta utilizando un compresor a 1.3 bares. El tratamiento se aplicó en 5 
capas consecutivas dejando 20 minutos para permitir la total evaporación del 
alcohol entre capa y capa. Se emplearon 50 ml de suspensión mixta 
hidroalcohólica para recubrir una superficie total de 350 cm2 de Tabaire (ocho 
caras). Es decir, se emplearon 0.143 ml de suspensión por cada centímetro 
cuadrado de Tabaire. A continuación, los recubrimientos hidrofugantes se 
dejaron curar bajo condiciones de laboratorio (23 ± 1ºC y 90% HR) durante 7 
días para permitir la carbonatación. 
Una vez curadas, se midió el ángulo de contacto en las probetas y se sometieron 
a ensayos de absorción de agua por capilaridad, Karsten y pelado (peeling test). 
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Mediante estos ensayos se estudió la eficacia del tratamiento mixto hidrofugante 
y consolidante. 
 
Figura 2-44. Muestras de Tabaire secadas en estufa a 60 ºC y posteriormente tratadas. 
2.2.19 Ensayo de absorción de agua por capilaridad. 
Se realizaron ensayos de absorción de agua por capilaridad para evaluar el 
comportamiento de las muestras de adobe, Tabaire y estuco.  
2.2.19.1 Ensayo de capilaridad para adobe. 
En el caso de adobe impermeabilizado con estearato de zinc, los ensayos de 
absorción de agua por capilaridad se realizaron utilizando la metodología 
estandarizada para los ladrillos [157].  El intervalo de tiempo fue incrementado a 
10 minutos o 90 minutos (en vez de 1 minuto) debido a las características 
impermeabilizantes de los ladrillos de adobe. Para ello, las probetas de adobe 
fueron sumergidas a una profundidad de 5 ± 1mm y periódicamente pesadas 
para chequear su variación de masa. En estas condiciones, el coeficiente de 
absorción capilar, CWA se calculó según la siguiente ecuación: 
CWA = ∆M
 S×?t 
Donde,  
∆M es la variación de masa de la probeta, en g. 
S es el área de la probeta en contacto con agua, en cm2. 
t es el tiempo transcurrido, en min. 
Esta metodología se aplicó solo al adobe. 
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2.2.19.2 Ensayo de capilaridad para Tabaire. 
Para los ensayos de absorción de agua por capilaridad en Tabaire, se 
obtuvieron testigos cilíndricos (Figura 2-45) extraídos con una corona de 75 mm 
de diámetro que posteriormente fueron cortados en lonchas de 10 mm de 
espesor (Figura 2-46). Se ensayaron diferentes tipos de recubrimientos sobre las 
muestras: a) muestras control (sin recubrimiento); b) tratadas con nanopartículas 
puras; c) tratadas con nanopartículas obtenidas a partir de CaCO3 de origen 
natural o precipitado; d) tratadas con suspensiones mixtas de nanopartículas de 
Ca(OH)2 con palmitato sódico, oleato sódico o estearato sódico.  
 
Figura 2-45. Taladro con corona de 75 mm (a) para la obtención de testigos de Tabaire (b). 
 
Se realizaron un total de 108 medidas y los coeficientes de capilaridad fueron 
calculados a partir de las pendientes de las gráficas de absorción (g/cm2) frente 
a la raíz cuadrado del tiempo (min1/2). Las pendientes se obtuvieron aplicando 
un ajuste lineal de la absorción de agua frente al tiempo mediante el método de 
los mínimos cuadrados. En el ensayo de capilaridad, las probetas de Tabaire 
fueron situadas sobre una bayeta húmeda y se midió su absorción capilar 
durante un periodo de 90 minutos. La ganancia de peso de la probeta se 
cuantificó usando una balanza analítica con precisión de ±0.0001 g.  
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Figura 2-46. Testigos de Tabaire siendo cortados para obtener probetas de 10 mm de espesor. 
2.2.20 Ensayo absorción de agua mediante tubo Karsten. 
La técnica de los tubos Karsten es usada para realizar ensayos de absorción 
de agua en materiales de construcción in situ o en el laboratorio, como piedra, 
ladrillos y enlucidos [158], [159]. Los tubos Karsten son tubos graduados de 0 a 
5 ml y permiten determinar la cantidad de agua absorbida por un material poroso 
a lo largo de un periodo de tiempo por unidad de superficie. El área de contacto 
entre el agua contenida en el tubo y el material estudiado es de 4.91 cm2, 
correspondiente al área de un círculo de 2.5 cm de diámetro. En la Figura 2-47 
se pueden observar tubos Karsten para realizar el ensayo de absorción de agua 
sobre superficies verticales y horizontales. Los tubos Karsten para superficies 
verticales tienen forma de pipa de fumar con un codo a 90º y los tubos para 
superficies horizontales son rectos. Los tubos Karsten son construidos en vidrio 
o plástico transparente, permitiendo visualizar el nivel del agua en su interior.  
 
Figura 2-47. Tubos Karsten verticales (izquierda) y horizontales (derecha) sellados con plastilina azul a las muestras. 
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El principio del ensayo consiste en determinar la cantidad de agua absorbida por 
un material poroso a lo largo de un periodo de tiempo. Para ello, el tubo Karsten 
se selló a la superficie del material (adobe, Tabaire, etc.) mediante plastilina o 
silicona y, a continuación, se llenó con agua desionizada hasta la marca de 
enrase (0). En estas condiciones, el líquido ejerce sobre la superficie una presión 
equivalente a una columna de agua 10 cm. Una vez llenado con agua, se puso 
en marcha el cronómetro y se anotó el volumen de agua absorbido por el material 
en un determinado tiempo, usando la Tabla 2-14 o una similar. Las medidas 
fueron registradas hasta un máximo de 60 minutos. Se midió la absorción de 
agua en probetas tratadas y sin tratar, a efectos de comparación. 
Tabla 2-14. Ejemplo de tabla para anotar la absorción de agua mediante tubos Karsten. 
Muestra 
Volumen 
absorbido en 1 
min (ml) 
Volumen 
absorbido en 5 
min (ml) 
Volumen 
absorbido en 
10 min (ml) 
Volumen 
absorbido en 
15 min (ml) 
Volumen 
absorbido en 
30 min (ml) 
Volumen 
absorbido en 
60 min (ml) 
Muestra 1       
Muestra 2       
Muestra 3       
Muestra 4       
Muestra 5       
 
La presión ejercida por la columna de agua del tubo Karsten es comparable en 
magnitud al impacto de la lluvia fuerte, por lo que proporciona información sobre 
el comportamiento del material frente a la absorción de agua en estas 
condiciones. La absorción de agua, WAKarsten, fue obtenida mediante la siguiente 
ecuación: 
WAKarsten = 
m15min - m5min
A x t10min
     
Donde, 
m15 y m5 es la absorción de agua a los 15 y 5 minutos, respectivamente. 
A es el área de contacto entre el tubo y el material, en m2 (~0.0005 m2). 
t10 es el intervalo de tiempo, en s. 
 
Los resultados de absorción de agua se presentaron con el WAKarsten y en forma 
gráfica, representando el volumen de agua absorbido en función del tiempo. 
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2.2.21 Ensayos de durabilidad de adobe frente a la lluvia y lluvia 
ácida. 
Las probetas de adobe se sometieron a ensayos de resistencia al agua, ácido 
clorhídrico (HCl) al 2.5% y ácido sulfúrico (H2SO4) al 2.5%, para simular su 
durabilidad frente a la lluvia y lluvia ácida.  
La corta durabilidad del adobe es una importante limitación cuando es usado en 
ambiente exterior. Por lo tanto, se realizaron un número de ensayos destructivos 
para evaluar como las mezclas de adobe con estearato de zinc resisten 
condiciones agresivas, como agua, ácidos minerales fuertes, agua de lluvia y 
lluvia ácida. 
• Ensayos de inmersión. Las probetas fueron sumergidas en agua 
desionizada (Milli-Q tipo I) durante 30 minutos, soluciones de ácido 
sulfúrico, 5% m/m durante 20 minutos o soluciones de ácido 
clorhídrico, 5% m/m durante 20 minutos. 
• Ensayos de erosión por lluvia. La erosión debida a la lluvia fue 
simulada dejando gotear agua desionizada (Milli-Q tipo I) desde un 
recipiente colocado a una altura de 45 cm sobre la probeta. 
• Ensayos de erosión por lluvia ácida. Usando el mismo sistema 
anterior, dos disoluciones de ácido clorhídrico (2.5% m/m) y 
sulfúrico (2.5% m/m) se dejaron gotear sobre las probetas para 
estudiar la resistencia a la lluvia. 
Para los ensayos de inmersión, la variación de peso de las probetas fue 
expresada como porcentaje de sus masas iniciales. Para los experimentos de 
erosión por lluvia, fue usado un dispositivo de construcción propia basado en los 
ensayos de erosión [160]. La acción combinada del impacto de la gota y del 
efecto disolvente tanto del agua como de la lluvia ácida produce erosión sobre la 
superficie de las muestras. Tanto las disoluciones para simular lluvia como la 
lluvia ácida fueron goteadas desde un recipiente de 150 ml colocado a 45 cm 
sobre la muestra (Figura 2-48). Como las muestras de control se degradaron 
rápidamente, el tiempo de erosión se limitó a 5 minutos y la degradación se 
calculó mediante: 
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E% = M0 - MfM0 ×100  
Donde, 
E% es la erosión causada tanto por la lluvia como lluvia ácida, en %.  
Mf es la masa de la probeta después de someter a la lluvia y secar, en g. 
M0 es la masa inicial de la probeta, en g. 
 
 
Figura 2-48. Sistema utilizado para las pruebas de durabilidad frente a la lluvia y lluvia ácida. 
 
Las muestras expuestas a ensayos de lluvia ácida fueron examinadas mediante 
microscopía electrónica de barrido (SEM) utilizando detección por electrones 
secundarios. Para ello, pequeños fragmentos se tomaron de la superficie de las 
probetas y se secaron a 60ºC. A continuación, los fragmentos se metalizaron con 
un recubrimiento de 30 nm de Paladio en atmósfera de Argón, para facilitar el 
examen topográfico de la superficie. En el examen SEM, se usó un voltaje de 
aceleración de 5 kV y las imágenes fueron capturadas a una distancia de trabajo 
(WD) de 8 mm a diferentes aumentos. 
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2.2.22 Medida del ángulo de contacto. 
El ángulo de contacto es un parámetro que permite caracterizar el grado de 
humectabilidad de un material. Permite también cuantificar cómo se modifica una 
superficie al ser sometida a tratamientos como recubrimientos o deposición de 
capas o monocapas. Se utilizó el método de la gota sésil y se midió el ángulo de 
contacto estático (Өº) en los materiales estudiados. 
Los materiales pétreos tratados, al tener una superficie rugosa presentan 
dificultad para realizar la medida del ángulo de contacto. Debido a ello, se usaron 
cartulinas tratadas de igual manera que los materiales, a las que se aplicaron 5 
capas de tratamiento con objeto de evaluar la eficacia de los recubrimientos. El 
ángulo de contacto fue medido también en adobes hidrofóbicos preparados con 
estearato de zinc.  
Para realizar las medidas del ángulo de contacto, se acopló en un soporte vertical 
un microscopio digital DINO-LITE AM7115MZT-EDGE ajustado a 50 aumentos 
(50x). Además del microscopio digital, se usó la platina de un microscopio óptico 
para realizar el enfoque de la gota de manera fácil y rápida. Para ello, se 
utilizaron los tornillos de enfoque macrométrico, micrométrico y de 
desplazamiento horizontal de la platina, tal como se muestra en la Figura 2-49. 
Una gota de agua desionizada de 5 µl se depositó con una microjeringa tipo 
Microliter® serie 700, de Hamilton®, sobre las superficies a estudiar dejando 
trascurrir un tiempo de 10 segundos antes de capturar la imagen con el 
microscopio digital. Se colocó una cartulina detrás de la gota para lograr un fondo 
con contraste (Figura 2-50). Las medidas fueron realizadas a temperatura 
ambiente. Las imágenes digitales de la gota sésil fueron procesadas mediante el 
software DinoCapture 2.0 para determinar el ángulo de contacto de la gota sésil 
tal y como se muestra en la Figura 2-51. Los valores del ángulo de contacto se 
obtuvieron a partir de la media aritmética de 10 medidas realizadas en diferentes 
zonas de la muestra [2], [40], [59], [75], [134], [136], [137], [161].  
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Figura 2-49. Montaje experimental para determinar el ángulo de contacto. 
 
La disposición adecuada del microscopio digital y de la platina de un microscopio 
óptico permitió enfocar la microgota de agua depositada sobre las superficies 
pétreas a estudiar.  
 
Figura 2-50. Dibujo esquemático del montaje experimental para determinar ángulos de contacto con un 
microscopio digital. El enfoque se realizó con la platina del microscopio óptico utilizando los tornillos A, B y C. 
Cap. 2. Materiales y métodos. 
170 
 
Figura 2-51. Determinación del ángulo de contacto (~136º) mediante el software DinoCapture 2.0 utilizado para la 
adquisición y tratamiento de imágenes digitales del microscopio digital DINO-LITE. 
 
Además, se utilizó cartulina y cartón como soporte no rugoso para evaluar el 
efecto hidrofugante de las suspensiones de surfactantes preparadas y 
determinar el ángulo de contacto con más fiabilidad. Para ello, se usó una 
micropipeta regulable de 10–100 μl, para dosificar pequeños volúmenes sobre 
la cartulina y evaluar el ángulo de contacto de manera visual. 
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3.1 Resumen. 
Los métodos sintéticos para obtener nanopartículas puras de Ca(OH)2 están 
escasamente documentados en la literatura científica. La reacción de 
precipitación entre CaCl2 y NaOH es un método común para la síntesis de 
nanopartículas de Ca(OH)2 [162], [163], [86], [99], [54], [95]. Sin embargo, un 
inconveniente importante de este enfoque es que se genera NaCl en la reacción: 
                            2NaOH + CaCl2 → Ca(OH)2↓ + 2NaCl                   
El NaCl puede provocar deterioro y eflorescencias en el material tratado y, por lo 
tanto, el precipitado coloidal de Ca(OH)2 debe ser purificado antes de usar las 
suspensiones en materiales históricos. Se presenta una metodología completa 
para obtener nanopartículas puras de Ca(OH)2 que son apropiadas para 
consolidar materiales con valor patrimonial. La síntesis por precipitación se 
realizó en atmósfera de N2 para evitar la carbonatación por el CO2 atmosférico. 
Se desarrollaron dos procedimientos de aislamiento y purificación para eliminar 
el cloruro de sodio generado en la reacción, uno basado en decantar y otro en 
centrifugar. Para analizar tanto el medio acuoso como la fase sólida se utilizaron 
varias técnicas analíticas, tales como conductividad eléctrica (CE), pH, 
cromatografía iónica, difracción de rayos X (XRD) y análisis termogravimétrico 
acoplado a espectrometría de masas (TGA-MS). La cantidad de material 
obtenido en la síntesis (rendimiento) se cuantificó a lo largo del procedimiento de 
purificación. Además, se estudió la influencia de la proporción 2-propanol-agua 
en la estabilidad de las suspensiones de nanopartículas de Ca(OH)2. Por otra 
parte, se estudió la influencia de la temperatura en el tamaño y la estabilidad de 
las nanopartículas mediante microscopía electrónica de transmisión (HRTEM) y  
ensayos de sedimentación. Se encontró que la síntesis proporcionaba 
nanopartículas de alta pureza, cuyas características morfológicas estaban 
fuertemente condicionadas por la temperatura de reacción. En el Anexo 1, se 
puede consultar parte de la producción científica asociada a este capítulo y 
publicada en la revista Applied Surface Science con el título de Synthesis and 
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morphological examination of high-purity Ca(OH)2 nanoparticles suitable to 
consolidate porous surfaces. Así mismo, se presentó una comunicación en la 7th 
International conference on Advanced Nanomaterials celebrada en Aveiro 
(Anexo 2). 
3.2 Medida de pH y conductividad durante la purificación. 
La purificación de las nanopartículas de Ca(OH)2 se realizó mediante una 
secuencia de lavados con agua desionizada. Se estudiaron dos procedimientos 
de aislamiento de las nanopartículas tras cada lavado, el primero basado en la 
decantación, por acción de la gravedad, y el segundo basado en 
ultracentrifugación. Tras cada lavado se midió el pH y la CE (Tabla 3-1) de las 
aguas, tanto en el procedimiento de decantación como en el de centrifugación. 
 
Tabla 3-1. Conductividad eléctrica y pH de las aguas de lavado durante la purificación del Ca(OH)2. 
 Aislamiento por decantación  Aislamiento por centrifugación 
Lavado, N pH CE, mS/cm  pH CE, mS/cm 
0 12.35 39.50  12.12 38.40 
1 12.38 21.60  12.38 14.08 
2 12.35 13.61  12.47 8.34 
3 12.32 10.21  12.20 7.47 
4 12.31 9.12  12.31 7.36 
5 12.31 7.92  12.30 7.40 
 
Como puede verse gráficamente en la Figura 3-1, el valor de pH permaneció casi 
constante tras cada lavado. Estos valores de pH son similares al de una 
disolución saturada de Ca(OH)2. Es decir, el pH no cambió significativamente 
durante los lavados debido a la disolución de parte del Ca(OH)2 obtenido en la 
síntesis. Esta disolución parcial del Ca(OH)2 sintetizado afecta al rendimiento del 
proceso como se explicará más adelante en este mismo capítulo. Por otro lado, 
no se observó una diferencia significativa en el pH en función del procedimiento 
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seguido para el aislamiento del Ca(OH)2. Es decir, los valores de pH fueron 
prácticamente iguales para cada lavado N independientemente que el 
aislamiento se realizara por decantación como por centrifugación. Por lo tanto, 
el pH no es un parámetro que proporcione una información completa acerca del 
grado de avance del proceso de purificación. 
 
Figura 3-1. Comparación del pH durante la purificación, según el procedimiento de aislamiento seguido. 
 
Respecto a la conductividad eléctrica (CE), en el procedimiento de aislamiento 
por decantación, esta se redujo de 39.50 a 7.92 mS/cm, después de cinco 
lavados. La reducción observada en la CE indica que los lavados eliminan con 
gran eficacia el subproducto de la reacción (NaCl), lo que se confirmó 
posteriormente mediante análisis por cromatografía iónica.  
De manera similar, en el procedimiento de aislamiento por centrifugación, la CE 
se redujo de 38.40 a 7.40 mS/cm tras cinco lavados. Estos valores son del mismo 
orden que los obtenidos en el procedimiento por decantación. Sin embargo, si 
se compara gráficamente la CE tras cada lavado en ambos procedimientos 
(Figura 3-2), se observa que usando centrifugación la CE prácticamente no 
disminuye tras el tercer lavado. Mediante decantación la CE disminuye lavado 
tras lavado, indicando que se mejora la pureza del Ca(OH)2. Es importante 
subrayar que, por decantación, en el quinto lavado, se obtienen valores similares 
a los obtenidos en el tercer lavado mediante centrifugación. Por tanto, los 
resultados indican que el proceso de centrifugación resultó ser más eficiente en 
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términos de reducción de la CE con el número de lavados. Esto permitió fijar en 
tres el número óptimo de lavados necesarios para obtener una alta pureza en 
Ca(OH)2, confirmada posteriormente por cromatografía iónica, minimizando las 
pérdidas de rendimiento. Teniendo en cuenta lo anterior y el enfoque práctico del 
procedimiento orientado a maximizar el rendimiento de la síntesis, se seleccionó 
la centrifugación como el método más adecuado para el aislamiento de las 
nanopartículas. Además, este procedimiento permitió reducir en 
aproximadamente en cinco veces el tiempo necesario para el aislamiento y 
purificación de las mismas. 
 
Figura 3-2. Comparación de la CE durante la purificación, según el procedimiento de aislamiento seguido. 
 
Otros ejemplos de medida de pH y CE, durante el proceso de purificación y 
aislamiento de las nanopartículas de Ca(OH)2, se pueden observar en la Figura 
3-3, para síntesis realizadas a diferentes temperaturas de reacción (0, 30, 70 y 
100 ºC) siguiendo un procedimiento de purificación mediante tres lavados y 
aislamiento por centrifugación. Los resultados son similares a los discutidos e 
indican que la temperatura a la cual se realiza la síntesis no tiene incidencia 
apreciable en estos parámetros. 
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Figura 3-3. Medida de pH y CE para síntesis realizadas a diferentes temperaturas de reacción. 
3.3 Medidas analíticas por cromatografía iónica.  
Los análisis de las aguas de lavado por cromatografía iónica (Tabla 3-2) 
confirmaron que los iones presentes fueron mayoritariamente Cl-, Na+ y Ca2+ 
(Figura 3-4 y Figura 3-5). En las aguas madres (lavado 0) también se detectó la 
presencia de trazas (9–69 ppm) de NO3-, SO42-, K+ y Mg2+ procedentes de las 
materias primas empleadas, siendo eliminados totalmente en el primer lavado 
con agua desionizada. Así mismo, se estudió la concentración de iones en las 
aguas de lavado para el procedimiento de decantación y de centrifugación. Como 
puede observarse, la concentración de especies iónicas fue reducida 
considerablemente después de cuatro lavados. 
La concentración de iones en cada lavado evidencia la pureza de las materias 
primas utilizadas y la alta pureza del Ca(OH)2 obtenido, especialmente siguiendo 
el procedimiento de centrifugación. Mediante este procedimiento, la 
concentración de Cl- y Na+ fue reducida a 2 y 1 ppm tras el quinto lavado. Tras 
realizar tres lavados, dichas concentraciones se reducen a valores 
insignificantes (15 y 7 ppm) permitiendo obtener nanopartículas de muy alta 
pureza. La reducción de Cl- y Na+ a estos niveles permitió obtener nanopartículas 
exentas de NaCl y evitar la incorporación de sales en el sustrato a consolidar, 
eliminando la posibilidad de eflorescencias u otras alteraciones del material. 
Cap. 3. Síntesis en fase homogénea.  
181 
Tabla 3-2. Medidas analíticas por cromatografía iónica durante el proceso de purificación del Ca(OH)2. 
Procedimiento 
de aislamiento  Lavado 
[F-], 
ppm 
[Cl- ], 
ppm 
[NO3-], 
ppm 
[SO42-], 
ppm  
[Na+ ], 
ppm 
[NH4+], 
ppm  
[K+], 
ppm  
[Ca2+], 
ppm 
[Mg2+], 
ppm  
CE  
a 25 ºC, 
mS/cm 
D
e
c
a
n
t
a
c
i
ó
n
 
0 0 10534 61 69 7007 0 12 1831 9 39.50 
1 2 3847 0 0 2778 1 0 1030 0 21.60 
2 1 1576 0 0 1102 0 0 715 0 13.61 
3 1 654 0 0 440 0 0 675 0 10.21 
4 1 287 0 0 188 0 0 764 0 9.12 
5 1 110 0 0 75 0 0 568 0 7.92 
C
e
n
t
r
i
f
u
g
a
c
i
ó
n
 
0 0 11025 59 68 5937 0 0 791 9 38.40 
1 2 1993 0 0 976 2 0 413 0 14.08 
2 1 151 0 0 71 0 2 403 0 8.34 
3 1 15 0 0 7 0 1 497 0 7.47 
4 1 3 0 0 1 0 4 499 0 7.36 
5 1 2 0 0 1 0 0 509 0 7.40 
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Figura 3-4. Concentración de iones en las aguas de lavado para el procedimiento de decantación. 
 
 
Figura 3-5. Concentración de iones en las aguas de lavado para el procedimiento de centrifugación. 
 
Paralelamente, se estudió gráficamente la concentración de iones mayoritarios 
(Cl-, Na+ y Ca2+) en función del número de lavados, lo que permitió comparar 
ambos procedimientos de manera rápida (Figura 3-6 y Figura 3-7). Como se 
puede apreciar en estas figuras y por estudio del pH, después de cinco lavados 
Ca2+ y OH- fueron prácticamente las únicas especies iónicas presentes en la 
disolución. Los resultados son coherentes con los obtenidos por medida de CE. 
Como se comentó anteriormente, mediante centrifugación solo son necesarios 
tres lavados para reducir la concentración de Cl- y Na+ a valores insignificantes.  
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Figura 3-6. Concentración de Cl-, Na+ y Ca2+ en las aguas de lavado para el procedimiento de decantación. 
 
 
Figura 3-7. Concentración de Cl-, Na+ y Ca2+ en las aguas de lavado para el procedimiento de centrifugación. 
 
Además, se encontró una correlación lineal entre la cantidad de Cl- presente en 
las aguas de lavado y la conductividad eléctrica (CE), tanto en el caso del 
aislamiento por decantación como por centrifugación (Figura 3-8 y Figura 3-9). 
En el caso de la decantación se obtuvo un coeficiente de correlación lineal de 
0.9947. En el procedimiento mediante centrifugación, se obtuvo una correlación 
lineal algo mejor (R2 = 0.9987). La correlación lineal es muy similar si se tiene en 
cuenta la suma de concentraciones de Cl- y Na+. De todo lo expuesto se deduce 
que la CE es un parámetro no solo útil y sencillo para controlar el grado de 
pureza, sino también rápido y barato. Este aspecto, junto con el rendimiento del 
proceso, debe ser tenido en cuenta a la hora de plantear una aplicación a mayor 
escala del procedimiento sintético descrito.   
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Figura 3-8. Concentración de ion cloruro frente a la CE de las aguas de lavado. Decantación. 
 
 
Figura 3-9. Concentración de ion cloruro frente a la CE de las aguas de lavado. Centrifugación. 
 
Por otra parte, los resultados obtenidos por cromatografía iónica confirman de 
nuevo que el procedimiento de centrifugación es más eficiente que el de 
decantación, permitiendo reducir los lavados de cinco a tres. Esto, unido al hecho 
de que la centrifugación reduce el tiempo de separación en cada etapa de 
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lavado, permitió reducir el tiempo total de la purificación de 10 a 2 horas, 
aproximadamente. 
Finalmente, a partir de la concentración de Ca2+ y OH- de las aguas de lavado 
de una de las síntesis (Tabla 3-3), se calculó el producto de solubilidad del 
Ca(OH)2 (Ksp). Se observó que, a partir de cierto número de lavados e incluso 
desde el primero de ellos, el producto de solubilidad obtenido fue similar al 
teórico esperado para el Ca(OH)2 puro a 25 ºC (5.02 x 10-6) [164]. Este resultado 
también confirma la elevada pureza del sólido cristalino aislado mediante el 
procedimiento sintético descrito.   
Tabla 3-3. Concentración de Ca2+ y OH- en las aguas de lavados y su relación con el Ksp del Ca(OH)2. 
Lavado, N pH [Ca2+], M [HO-], M Ksp Ca(OH)2 
0 12.35 0.019775 0.022387 9.91 x 10-6 
1 12.38 0.010330 0.023988 5.94 x 10-6 
2 12.35 0.010063 0.022387 5.04 x 10-6 
3 12.32 0.012413 0.020893 5.42 x 10-6 
4 12.31 0.012475 0.020417 5.20 x 10-6 
5 12.31 0.012718 0.020417 5.30 x 10-6 
3.4 Cuantificación del rendimiento de la síntesis. 
El rendimiento químico de la síntesis se estudió a lo largo de la purificación 
para ambos procedimientos de aislamiento: decantación y centrifugación (Tabla 
3-4).  El procedimiento de centrifugación resultó de nuevo ser más eficiente al 
proporcionar un mayor rendimiento. Después de cinco lavados, la cantidad de 
Ca(OH)2 aislada fue un 6.2% superior respecto al procedimiento de decantación. 
Mediante medidas gravimétricas muy precisas llevadas a cabo en la 
microbalanza, se observó que cada lavado produjo una pérdida de rendimiento 
de en torno al 2.5% de promedio por centrifugación. La pérdida de masa en 
Ca(OH)2 debe interpretarse por la moderada disolución del sólido cristalino hasta 
saturar el agua de lavado. En el caso de la decantación, la pérdida por lavado se 
estimó en torno al 3.5% de promedio. Por centrifugación, la separación entre las 
fases líquida y sólida (Ca(OH)2) es más eficiente lo que explica la menor pérdida 
de rendimiento observada. Por otra parte, teniendo en cuenta que mediante 
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centrifugación sólo son necesarios tres lavados para obtener un sólido puro, el 
rendimiento del proceso estaría siempre por encima del 70%. 
Tabla 3-4. Rendimiento durante la purificación, según el procedimiento de aislamiento seguido. 
 Aislamiento por decantación  Aislamiento por centrifugación 
Lavado, N Rendimiento, 
% 
∆,  
% 
 
Rendimiento, 
% 
∆,  
% 
0 80.5 –  81.5 – 
1 76.2 4.3  78.4 3.1 
2 72.5 3.7  75.8 2.6 
3 69.3 3.2  73.7 2.1 
4 65.1 4.2  71.5 2.2 
5 63.0 2.1  69.2 2.3 
 
La Figura 3-10 ilustra la evolución del rendimiento de la síntesis en función del 
número de lavados realizados para purificar las nanopartículas de Ca(OH)2. Para 
ambos procedimientos de aislamiento, se aprecia una correlación lineal entre el 
rendimiento obtenido y el número de lavados efectuados, con un coeficiente de 
correlación próximo a 1 (0.995 y 0.993). Una vez comparada la eficacia del 
procedimiento de centrifugación y decantación en términos de pH, conductividad 
eléctrica, pureza y rendimiento se eligió el procedimiento de centrifugación 
ajustando a tres el número de lavados. Esta opción permitió una elevada pureza 
del precipitado con un menor tiempo de purificación y garantizando rendimientos 
superiores al 70% en todos los casos.  
 
Figura 3-10 Rendimiento durante la purificación, según el procedimiento de aislamiento seguido. 
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3.5 Análisis XRD y TGA-MS del Ca(OH)2. 
El precipitado de Ca(OH)2 obtenido se analizó por XRD y TGA-MS para 
comprobar su pureza. El sólido se mantuvo en atmósfera inerte de N2 para evitar 
su carbonatación. En el análisis XRD solo se detectaron picos de portlandita 
(Ca(OH)2). En los difractogramas no se detectaron señales de halita (NaCl) ni 
calcita (CaCO3), confirmando así la pureza del precipitado (Figura 3-11).  
 
Figura 3-11. Difractograma XRD del Ca(OH)2 precipitado confirmando portlandita (P) como el único compuesto 
encontrado en la muestra.  
 
Los análisis TGA-MS (Figura 3-12) mostraron información similar con una 
descomposición térmica mayor a 470 ºC (curva DTG) y un pequeño hombro a 
640 ºC. La descomposición a 470 ºC se explica por la deshidratación del 
Ca(OH)2, tal como confirma el detector de espectrometría de masas acoplado al 
TGA (Figura 3-13). Se comprobó que el fragmento de 18 uma (agua) aparecía a 
tiempos de calentamiento en TGA que coincidían con la temperatura observada 
en la curva DTG. Asimismo, el pequeño hombro detectado a 640 ºC se debió a 
la pérdida CO2 que coincide con el fragmento de 44 uma observado en el 
detector de espectrometría de masas. Una posible explicación de este fragmento 
podría ser la carbonatación parcial de las nanopartículas por exposición directa 
al CO2 ambiental durante el tiempo de residencia de la muestra en el 
automuestreador. Debido a la elevada área superficial del sólido y la pequeña 
cantidad de muestra utilizada en el análisis TGA-MS (10–20 mg) es factible que 
el material se carbonate superficialmente durante el tiempo de espera.  
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Figura 3-12. Análisis térmico del Ca(OH)2 obtenido mostrando descomposición térmica a 470ºC debido a la 
deshidratación de la portlandita. 
 
La pureza en Ca(OH)2 fue del 96.43%, calculada a partir de la pérdida de agua 
del TGA. El pequeño hombro debido a la pérdida de CO2 indica una 
concentración en carbonato cálcico del 3.38%. Sin embargo, dado que este 
carbonato no fue detectado por XRD se puede asumir que su origen se debe al 
motivo anteriormente comentado. Teniendo en cuenta la pureza mínima 
garantizada en Ca(OH)2 como reactivo para análisis químico, se deduce que las 
nanopartículas de Ca(OH)2 obtenidas por este método son efectivamente de alta 
pureza. Por ejemplo, el reactivo de calidad analítica de Sigma Aldrich® certifica 
un contenido en Ca(OH)2 del 96%, con una cantidad máxima del 3% en CaCO3. 
 
Figura 3-13. Análisis por espectrometría de masa (MS) de los gases producidos en la descomposición térmica del 
Ca(OH)2 durante el TGA. Arriba masa de 18 uma (agua). Abajo masa de 44 uma (CO2). 
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3.6 Influencia de la relación 2-propanol-agua en la estabilidad 
de las suspensiones. 
Se estudió la influencia del disolvente en la estabilización de las suspensiones 
de Ca(OH)2 variando la relación alcohol-agua. El estudio se realizó visualmente 
y mediante turbidimetría, utilizando 10 frascos con cantidades variables de 2-
propanol-agua.  
3.6.1 Medida visual de la estabilidad de las suspensiones. 
Las suspensiones de 5 g/L de nanopartículas, preparadas en 2-propanol entre 
el 10–100% v/v, se sonicaron durante 15 minutos y su turbidez se estudió 
visualmente cada 24 horas durante 10 días dejando las suspensiones en reposo 
(Figura 3-14 y Figura 3-15). Como se aprecia visualmente, las suspensiones 
recién sonicadas presentaron un aspecto similar (Figura 3-14.a). Transcurrido 1 
día en reposo, se observó que las suspensiones fueron más estables cuando se 
aumentó la cantidad de 2-propanol por encima del 50–60% v/v. Por el contrario, 
por debajo del 50% v/v las suspensiones sedimentaban antes y mostraban 
signos visibles de aglomeración tras 24 horas de reposo (Figura 3-14.b). Tras 10 
días en reposo (Figura 3-15.i) se observó que las suspensiones más estables 
fueron aquellas con mayor porcentaje de alcohol (70–100% v/v) no apreciándose 
diferencias entre ellas. A partir de la observación visual se confeccionó la Tabla 
3-5 comparando la relación de 2-propanol-agua con el tiempo necesario para la 
sedimentación de la suspensión. El papel del agua en la sedimentación de las 
nanopartículas puede deberse a interacciones por puente de hidrógeno entre 
moléculas de agua y los grupos –OH terminales del hidróxido de calcio. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Cap. 3. Síntesis en fase homogénea.  
190 
Tabla 3-5. Tiempo para sedimentación total de suspensiones con proporciones variables de 2-propanol-agua. 
Proporción de 2-propanol, 
% v/v 
Tiempo para sedimentación, 
Días 
10 1 
20 1 
30 1 
40 2 
50 4 
60 6 
70 >10 
80 >10 
90 >10 
100 >10 
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Figura 3-14. Estabilidad comparativa de suspensiones de 5 g/L de nanopartículas Ca(OH)2 dispersas en mezclas con 
diferente proporción de 2-isopropanol-agua, preparadas mediante sonicación (15 min); a) suspensiones frescas 
mostrando la estabilidad de las nanopartículas tras 10 minutos en reposo; b–e) las mismas suspensiones después 
de 1, 2, 3 y 4 días en reposo. IPA = 2-propanol. 
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Figura 3-15. Estabilidad comparativa de suspensiones de 5 g/L de nanopartículas Ca(OH)2 dispersas en mezclas con 
diferente proporción de 2-isopropanol-agua, preparadas mediante sonicación (15 min); f–i) suspensiones después 
de 5, 6, 7 y 10 días en reposo; j) suspensiones después de 1 día en reposo mostrando efecto Tyndall. IPA = 2-
propanol. 
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3.6.2 Medida de la estabilidad de las suspensiones por 
turbidimetría. 
Las suspensiones de 5 g/L de nanopartículas, preparadas en 2-propanol entre 
el 10–100% v/v, se agitaron intensamente y su turbidez se determinó cada 24 
horas durante 4 días dejando las suspensiones en reposo (Figura 3-16). Como 
se aprecia en la gráfica, las suspensiones fueron más estables cuando se 
aumentó la cantidad de 2-propanol por encima del 60% v/v. La suspensión de 2-
propanol al 100% v/v mostró la máxima turbidez en la práctica totalidad de 
intervalos de tiempo estudiados. Tras cuatro días (96 horas) las suspensiones 
sedimentaron casi por completo mostrando una turbidez de entre el 12–28% 
respecto al valor inicial, para las más turbias (60–100% v/v). Posteriormente, las 
suspensiones se sonicaron durante 15 minutos y su turbidez se volvió a estudiar 
cada 24 horas durante 4 días (Figura 3-17). La sonicación produjo un desarrollo 
intenso de la turbidez, en comparación con las suspensiones preparadas por 
agitación. Igualmente, se observó que cuando el porcentaje de 2-propanol en la 
suspensión superaba el 50–60% v/v las mezclas resultantes eran claramente 
más estables. Por el contrario, por debajo del 50% v/v las suspensiones 
sedimentaban antes y mostraban signos visibles de aglomeración tras 24 horas 
de reposo. Estas medidas de turbidez fueron coherentes con lo observado 
visualmente (Figura 3-14). Respecto al efecto de la sonicación en la estabilidad 
de las nanopartículas, resulta evidente la importancia de esta operación a la hora 
de obtener suspensiones estables. A modo de ejemplo, tras 24 h en reposo las 
suspensiones al 100% v/v en 2-propanol previamente sonicadas, mostraron una 
turbidez casi tres veces superior respecto a aquellas que fueron simplemente 
agitadas. La etapa de sonicación juega por tanto un papel fundamental a la hora 
de separar partículas de Ca(OH)2.     
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Figura 3-16. Turbidimetría de suspensiones de 5g/L de Ca(OH)2 en proporciones variables de 2-propanol-agua, 
preparadas por agitación. IPA= 2-propanol. 
 
 
Figura 3-17. Turbidimetría de suspensiones de 5 g/L de Ca(OH)2 en proporciones variables de 2-propanol-agua, 
preparadas por sonicación durante 15 minutos. IPA = 2-propanol. 
3.7 Estudio de la eficacia de la sonicación.  
Mediante medidas en flujo continuo se estudió la eficacia de la sonicación 
durante la preparación de suspensiones de nanopartículas de Ca(OH)2 de 5 g/L. 
El sistema de flujo continuo recirculó la suspensión desde el baño de ultrasonidos 
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al espectrofotómetro mediante una bomba peristáltica descrita en la Figura 2-19. 
En la Figura 3-18, el valor inicial horizontal (absorbancia ≈ 0.2) puede entenderse 
como la línea base de absorción y corresponde a la turbidez de la suspensión 
antes de conectar el sonicador. Al conectar el sonicador la turbidez aumenta 
rápidamente alcanzando un valor asintótico. Tras un periodo de sonicación de 
10 minutos se alcanza una turbidez de aproximadamente el 90% del máximo. 
Pasados 13–15 minutos no se logra una mayor turbidez permaneciendo estable 
la señal de absorbancia. Por lo tanto, en la preparación de suspensiones 
alcohólicas, 15 minutos de sonicación serían suficientes teniendo en cuenta la 
potencia de sonicación (550 W) y los volúmenes usados, pudiendo usarse este 
valor como referencia a nivel preparativo. 
 
 
Figura 3-18. Medida de turbidez en flujo continuo de una suspensión de nanocal de 5 g/L sometida a sonicación 
durante 60 minutos. 
3.8 Influencia de la temperatura en la estabilidad de las 
suspensiones y en la morfología de las nanopartículas.  
3.8.1 Medida visual de la estabilidad de las suspensiones.  
Se observó que la velocidad de sedimentación de las suspensiones estuvo 
también afectada por la temperatura de reacción. Se realizaron síntesis a 
temperaturas de reacción de 0, 30, 70 y 100 ºC (Figura 3-19). Las suspensiones 
preparadas con estas nanopartículas de Ca(OH)2 en 2-propanol al 100 % v/v, 
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mostraron diferente estabilidad. Comparando dos temperaturas de síntesis 
suficientemente alejadas (0 ºC y 70 ºC), las nanopartículas obtenidas a 70 ºC 
presentaron sedimentación casi despreciable a las 48 h y fueron más estables 
que las sintetizadas a 0 ºC (Figura 3-20.a). A baja temperatura (0 ºC), la mayor 
parte del sólido sedimentó antes de 7 días y fue observada muy poca dispersión 
de la luz por efecto Tyndall. Sin embargo, cuando la temperatura de reacción fue 
de 70 ºC, se observó una dispersión intensa del láser para las tres 
concentraciones estudiadas (Figura 3-20.b). 
 
Figura 3-19. Síntesis realizadas a diferentes temperaturas de reacción:  a) 100 ºC; b) 0 ºC. 
 
Por otro lado, se estudió la sedimentación de las suspensiones de nanopartículas 
resultantes de realizar la síntesis a 0, 30, 70 y 100 ºC. Para ello, se prepararon 
suspensiones de 0.5 g/L en frascos herméticos que se sonicaron 15 minutos y 
se dejaron en reposo durante 15 días. Se estudió la evolución de su turbidez 
cada 24h (Figura 3-21) de manera visual y mediante efecto Tyndall. Las 
suspensiones recién preparadas (Figura 3-21.a) mostraron prácticamente la 
misma turbidez para todas las temperaturas de síntesis, excepto para la 
temperatura de síntesis más baja (0 ºC) en la que ya se apreció una ligera 
sedimentación. Transcurridas 8 horas en reposo (Figura 3-21.b), la suspensión 
con nanopartículas sintetizadas a 0 ºC mostró decantación completa.   
Cap. 3. Síntesis en fase homogénea.  
197 
 
Figura 3-20. Sedimentación y dispersión Tyndall de las nanopartículas sintetizadas a 70 ºC y 0 ºC; a) después de 48 
h. las nanopartículas obtenidas a 70 ºC permanecen estables y no muestran sedimentación apreciable. Por el 
contrario, un precipitado fino fue encontrado en el fondo de los frascos a 0 ºC; b) Después de 7 días, los ensayos 
de dispersión de luz (láser de 650 nm) mostraron un comportamiento similar para las concentraciones de Ca(OH)2 
de 0.1 g/L, 0.5 g/L y 5.0 g/L. 
 
Transcurrido 1 día en reposo, se observó una apreciable disminución en la 
turbidez de la suspensión preparada con nanopartículas obtenidas a 30 ºC 
(Figura 3-21.b). Transcurridos 2 días, la suspensión que mostró más turbidez fue 
la obtenida a partir de nanopartículas sintetizadas a 70 ºC (Figura 3-21.e y Figura 
3-21.f). En la Figura 3-21.g, realizada a los 2 días en oscuridad para aumentar el 
contraste, se aprecia el intenso efecto Tyndall de las suspensiones con 
nanopartículas sintetizadas a 70 ºC y 100 ºC. La suspensión con nanopartículas 
sintetizadas a 30 ºC también mostró una tenue dispersión Tyndall, indicando que 
no todas las nanopartículas habían sedimentado tras 2 días en reposo. 
Finalmente, transcurridos 4 y 7 días en reposo, solo las suspensiones con 
nanopartículas de 70 y 100 ºC mostraron alguna turbidez, siendo necesario usar 
el láser para apreciar claramente las diferencias entre ambas por efecto Tyndall 
(Figura 3-21.h y Figura 3-21.i).  
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Figura 3-21. Estabilidad de suspensiones de 0.5 g/L durante 15 días en reposo para diferentes temperaturas de 
síntesis: 0, 30, 70 y 100 ºC. (a)  0.5 h; (b) 8 h; (c) 1 día; (d) 1 día; (e) 2 días; (f) 2 días; (g) 2 días; (h) 4 días; (i) 7 días; 
(j) 15 días. Efecto Tyndall: (d), (f)-(j). 
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3.8.2 Medida de la estabilidad de las suspensiones por 
turbidimetría. 
Las suspensiones de 0.5 g/L, obtenidas con nanopartículas sintetizadas a 
diferente temperatura, y estudiadas visualmente en el apartado anterior, se 
estudiaron por turbidez durante 7 días (Figura 3-22.a). Los resultados obtenidos 
fueron coherentes con las observaciones visuales expuestas en el punto 
anterior.  
La suspensión que presentó mayor turbidez, a lo largo del periodo estudiado, fue 
la obtenida con nanopartículas sintetizadas a 70 ºC. La suspensión obtenida con 
nanopartículas sintetizadas a 100 ºC mostró mayor estabilidad que la de 30 y 0 
ºC. Transcurridas 12 horas, la suspensión con nanopartículas obtenidas a 0 ºC 
sedimentó completamente proporcionando valores de turbidez no medibles. La 
suspensión con nanopartículas obtenidas a 30 ºC necesitó al menos 3 o 4 días 
para sedimentar casi por completo. Transcurridos 7 días en reposo, los 
sobrenadantes de estas suspensiones se transvasaron a frascos ópticos y se 
estudió la evolución de su turbidez durante 15 días más (Figura 3-22.b). La idea 
de realizar este experimento era tomar muestras formadas por partículas que no 
sedimentaban y que, por tanto, eran realmente pequeñas o no estaban 
aglomeradas. De esta forma se estudió también si existían diferencias entre las 
nanopartículas más pequeñas en función de la temperatura de síntesis. De 
nuevo, el sobrenadante que mostró más estabilidad fue el que contenía 
nanopartículas obtenidas a 70 ºC, seguido por el de 100 ºC y 30 ºC. El 
sobrenadante de la suspensión preparada con nanopartículas obtenidas a 0 ºC 
mostró una ausencia total de turbidez (0 NTU), confirmando que dichas 
nanopartículas sedimentaron por completo tras los primeros 7 días en reposo, 
tal como se observa en la Figura 3-22.a. Estas medidas demuestran que la 
temperatura de síntesis tiene una influencia evidente en el tamaño de 
nanopartículas de Ca(OH)2 obtenidas por precipitación.  
 
Cap. 3. Síntesis en fase homogénea.  
200 
 
Figura 3-22. a) Turbidez de suspensiones de 0.5 g/L de nanopartículas de Ca(OH)2 obtenidas a diferentes 
temperaturas de síntesis, durante 7 días en reposo; b) turbidez de los sobrenadantes de las suspensiones 
anteriores, durante 15 días en reposo. 
 
3.8.3 Influencia de la temperatura en la morfología de las 
nanopartículas. 
La morfología de las nanopartículas fue evaluada mediante HRTEM 
realizando la síntesis a temperaturas de reacción (TR) de 0, 30, 70 y 100 ºC. 
Como se esperaba para la portlandita, la mayoría de cristales presentan forma 
hexagonal, aunque su geometría y grado de aglomeración estaban visiblemente 
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afectados por la temperatura de reacción (Figura 3-23 a Figura 3-30). En general, 
temperaturas bajas a moderadas facilitaron la formación de nanopartículas 
fusionadas con contornos hexagonales mal definidos (Figura 3-23.e y Figura 
3-23.f). En particular, cuando la síntesis se realizó a 0 ºC los cristales se 
fusionaron en estructuras pobremente definidas y mostraron mayores 
dimensiones, con flóculos o agregados de hasta pocos μm de tamaño (Figura 
3-23 y Figura 3-24). A 30 ºC (Figura 3-25 y Figura 3-26), el grado de 
aglomeración fue menor en promedio que el observado a 0 ºC, observándose  
grupos de partículas casi hexagonales con diámetros de hasta 1266 nm (Figura 
3-25.c). Cuando la síntesis fue realizada a 70 ºC, los cristales aparecieron como 
entidades relativamente independientes con contornos hexagonales mejor 
diferenciados (Figura 3-27 y Figura 3-28). En este caso, se observaron 
numerosos cristales de 200 nm a 600 nm, así como grupos de pequeñas 
nanopartículas (<10 nm) (Figura 3-28.b–f). El menor tamaño medido a esta 
temperatura fue de 8.73 nm (Figura 3-28.c). Sin embargo, en la Figura 3-28.b se 
observan nanopartículas hexagonales cuyos diámetros son inferiores (~5 nm). A 
100 ºC, los cristales tenían forma hexagonal perfecta, pero su tamaño fue 
ligeramente superior al observado a 70 ºC (Figura 3-29 y Figura 3-30). La 
naturaleza cristalina del Ca(OH)2 obtenido a 100 ºC puede ser reconocida 
mediante filas de átomos perfectamente alineados en la Figura 3-30.c. Las 
imágenes HRTEM confirman que la temperatura de reacción podría tener una 
gran influencia en la formación de flóculos, lo cual es consistente con las tasas 
de sedimentación anteriormente observadas. De acuerdo con la clasificación 
propuesta por Ashby, los cristales obtenidos pueden considerarse 
nanopartículas 2-D o 0-D [42]. El examen HRTEM sugiere que el tamaño de las 
nanopartículas es lo suficientemente bajo como para penetrar a través de 
superficies porosas. Sin embargo, es evidente que las características físicas del 
sustrato y las propiedades del disolvente juegan un papel importante en la 
penetración de las nanopartículas [43], [165], [166], [167]. En general, este tipo 
de consolidante es compatible con materiales calcáreos, tales como morteros de 
cal, revocos, yesos y areniscas mal cementadas (calcarenitas). Las 
nanopartículas de Ca(OH)2 se transforman por reacción con el CO2 atmosférico 
en CaCO3 que ayuda a consolidar la superficie.  
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Figura 3-23. Nanopartículas de Ca(OH)2 sintetizadas a TR de 0 ºC. 
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Figura 3-24. Nanopartículas de Ca(OH)2sintetizadas a TR de 0 ºC. 
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Figura 3-25. Nanopartículas de Ca(OH)2 sintetizadas a TR de 30 ºC. 
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Figura 3-26. (a–d) Nanopartículas de Ca(OH)2 sintetizadas a 30 ºC; (e–f) NP´s sintetizadas a 70 ºC. 
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Figura 3-27. Nanopartículas de Ca(OH)2 sintetizadas a TR de 70 ºC. 
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Figura 3-28. Nanopartículas de Ca(OH)2 sintetizadas a TR de 70 ºC. 
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Figura 3-29. Nanopartículas de Ca(OH)2 sintetizadas a TR de 100 ºC. 
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Figura 3-30. Nanopartículas de Ca(OH)2 sintetizadas a TR de 100 ºC. 
 

  
   
Capítulo 4-  Nanopartículas de 
Ca(OH)2 a partir de CaCO3 de 
origen diverso - Caso de estudio de 
aplicación.  
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4.1 Resumen. 
Se obtuvieron suspensiones de nanopartículas de Ca(OH)2 puro en 2-
propanol directamente a partir de CaO, usando como material de partida tres 
fuentes de CaCO3 (precipitado de Panreac®, Granifort 0.5® y Micral 10®). En 
primer lugar, mediante calcinación de CaCO3 se obtuvo CaO de acuerdo al 
siguiente proceso de descarbonatación: 
CaCO3(s) → CaO(s) + CO2(g) 
A continuación, se sintetizaron directamente en 2-propanol las nanopartículas de 
Ca(OH)2 mediante síntesis en fase heterogénea (hidratación): 
CaO(s) + H2O → Ca(OH)2(s) 
Para ello, se añadió al alcohol la cantidad estequiométrica de agua necesaria 
para hidratar el CaO generado en el proceso de calcinación. El CaO fue 
convertido en Ca(OH)2 cuantitativamente, es decir, con rendimiento teórico del 
100%. Este aspecto resulta relevante dado que los rendimientos obtenidos 
mediante síntesis en fase homogénea fueron inferiores al 75% en el mejor de los 
casos. Además, la metodología propuesta en este capítulo es más rápida que al 
realizar la síntesis en fase homogénea, evitando las purificaciones posteriores 
de Ca(OH)2 para eliminar el NaCl generado. Una vez obtenida la cal (CaO), la 
síntesis en fase heterogénea se completó en tan solo una hora. Sin embargo, 
mediante fase homogénea es necesario al menos ocho horas, en el caso más 
favorable, para aislar Ca(OH)2 puro por centrifugación. Un inconveniente de la 
metodología propuesta en este capítulo puede ser el coste de la calcinación 
debido a las altas temperaturas necesarias para descarbonatar completamente 
el carbonato de calcio. A pesar de esto, aspectos de gran interés práctico como 
la rapidez del proceso, la pureza obtenida en Ca(OH)2 y el ahorro en tiempo y 
agua desionizada podrían compensar con creces este inconveniente. La pureza 
del material de partida (CaCO3), del producto intermedio (CaO) y del producto 
final (Ca(OH)2) se confirmó mediante difracción de rayos X (XRD), 
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espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier (FTIR-ATR) y análisis 
térmico (TGA-MS). Finalmente, la estabilidad de las suspensiones de 
nanopartículas se estudió mediante turbidimetría para diferentes 
concentraciones.   
Parte de los resultados presentados en este capítulo, han sido divulgados en el 
5th World Congress on Materials Science & Engineering (13–15 de junio, 2016, 
Alicante) bajo el título Rapid and clean methodology to synthesize alcoholic 
suspensions of calcium hydroxide nanoparticles. El abstract de dicha 
comunicación se puede consultar en el Anexo 2 de la memoria de tesis. Por otro 
lado, se presentó una comunicación oral en el 6th EuCheMS Chemistry Congress 
(11–15 de septiembre, 2016, Sevilla) con el título Chemistry with and for Society: 
Cultural Heritage Conservation.  En este congreso, se presentó la aplicación 
práctica de las suspensiones de nanopartículas, obtenidas en el presente 
capítulo, para consolidar elementos de la fachada de un edificio modernista de 
interés histórico de Cartagena (S. XIX). 
4.2 Caracterización previa de las materias primas. 
Los tres carbonatos cálcicos utilizados como material de partida (precipitado 
de Panreac®, Granifort 0.5® y Micral 10®) se analizaron por XRD para determinar 
su pureza en calcita (Figura 4-1, Figura 4-2 y Figura 4-3). Como se puede 
observar en los difractogramas, los materiales de partida presentaron una alta 
pureza en calcita (CaCO3), no detectándose prácticamente señales de difracción 
de otros minerales. En algunos casos se aprecian señales muy pequeñas de 
minerales que están presentes de forma natural en rocas metamórficas como el 
mármol. Así por ejemplo, en Micral 10® se aprecia un pico muy débil a 2Ɵ=31º 
que podría justificarse por la introducción de pequeñas cantidades de Mg 
(dolomitización) en la red de un mármol calcítico (Macael). Este tipo de procesos 
es frecuente debido a la similitud en carga y tamaño iónico de las especies Ca+2 
y Mg+2. Asimismo, picos muy débiles a 2Ɵ=17.8º en Granifort 0.5® podrían 
explicarse por la presencia de pequeñas cantidades de compuestos de hierro en 
el mármol (goethita). En general, los difractogramas confirman que estas 
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materias primas serían de muy buena calidad para obtener nanopartículas de 
Ca(OH)2 por su alta pureza en CaCO3.  
 
 
Figura 4-1. Difractograma confirmando la alta pureza en calcita del CaCO3 precipitado (Panreac®). 
 
 
Figura 4-2. Difractograma confirmando la alta pureza en calcita del carbonato cálcico Micral 10®. 
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Figura 4-3. Difractograma confirmando la alta pureza en calcita del carbonato cálcico Granifort 0.5®. 
4.3 Obtención de CaO y de Ca(OH)2. 
La calcinación a 1100 ºC de los tres materiales de partida, seleccionados por 
su alto contenido en CaCO3, permitió obtener CaO de manera rápida de manera 
casi cuantitativa. A partir de cada 100 gramos de materia prima calcinada, se 
obtuvieron en torno a 56 gramos de cal (CaO). El rendimiento químico del 
proceso fue próximo al 100%, como se muestra en la Tabla 4-1. En el caso del 
Micral 10®, se obtuvo un rendimiento anormalmente alto (101.4%) debido 
posiblemente a la presencia de pequeñas cantidades de otros compuestos en el 
material de partida como Al2O3 y SiO2, tal como se especifica en su ficha técnica 
(Anexo 3). 
 
Tabla 4-1. Rendimiento químico para CaO obtenido por calcinación a 1100 ºC de diversas fuentes de CaCO3. 
 
CaCO3  
precipitado Panreac® 
CaCO3 
Micral 10® 
CaCO3 
Granifort 0.5® 
Peso del material de 
partida usado, g 125.18 50.00 60.00 
Peso del CaO obtenido, 
g 69.68 28.40 33.82 
Rendimiento obtenido, 
% 99.4 101.4 100.6 
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Los óxidos de calcio obtenidos a partir del CaCO3 precipitado de Panreac y Micral 
10® presentaron un color blanco. Sin embargo, la cal obtenida a partir de 
Granifort 0.5® mostró un suave color crema (Figura 4-4).  
 
Figura 4-4. Comparación del color del CaO obtenido en función del material de partida. 
 
La presencia en el Granifort 0.5® de componentes inorgánicos a nivel de traza 
puede ser la causa del color observado en la cal obtenida. Según la ficha técnica 
de Granifort 0.5® (Anexo 3), este producto puede contener hasta un 0.011% de 
óxido de hierro, pudiendo ser la causa del efecto observado. Efectivamente, en 
XRD se detectaron señales débiles de este tipo de óxidos que podrían explicar 
el mayor oscurecimiento del CaO obtenido desde Granifort 0.5®. No obstante, 
dicho color podría ser una ventaja a la hora de consolidar materiales de color 
beige o tonalidad similar. 
Las suspensiones alcohólicas de Ca(OH)2 se prepararon directamente en 2-
propanol a partir del CaO por reacción en fase heterogénea (Figura 4-5.a-c). 
Presentaron un aspecto lechoso, al igual que todas las preparadas a partir de 
Ca(OH)2 obtenido por síntesis en fase homogénea. 
 
Figura 4-5. a) CaO y 2-propanol; b) síntesis en fase heterogénea bajo sonicación; c) suspensiones alcohólicas de 5 
g/L de nanopartículas de Ca(OH)2, obtenidas a partir de CaO. 
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4.4 Análisis XRD y FTIR del CaO y del Ca(OH)2. 
Los óxidos de calcio, es decir, los productos intermedios obtenidos a partir de 
los carbonatos cálcicos de partida, se analizaron también por XRD para verificar 
su pureza (Figura 4-6, Figura 4-7 y Figura 4-8). Los difractogramas confirmaron 
que se trataba de materiales de elevada pureza, no detectándose prácticamente 
difracciones debidas a otros compuestos. Tan solo se aprecian pequeñas 
señales atribuibles a óxidos de hierro y cuarzo que resisten las temperaturas de 
calcinación usadas en la generación de CaO. Además de la elevada pureza de 
la materia prima, los difractogramas confirman que todos los carbonatos usados 
pueden considerarse equivalentes a la hora de sintetizar nanopartículas de 
Ca(OH)2.  
Las nanopartículas resultantes de Ca(OH)2, obtenidas por síntesis en  fase 
heterogénea a partir de CaO, se caracterizaron también por XRD (Figura 4-9). 
El difractograma de la Figura 4-9 corresponde al Ca(OH)2 derivado del CaCO3 
precipitado y confirmó la elevada pureza en portlandita (Ca(OH)2) de las 
nanopartículas obtenidas. Teniendo en cuenta que todos los óxidos de calcio 
eran de gran pureza, el mismo resultado cabría esperar para el análisis XRD de 
nanopartículas obtenidas de cales derivadas de Granifort 0.5® y Micral 10®. 
Desde el punto de vista económico, puede resultar más ventajoso utilizar Micral 
10® (micronizado de mármol de Macael) que CaCO3 precipitado Panreac®. 
 
Figura 4-6. Difractograma confirmando la alta pureza del CaO obtenido por calcinación del CaCO3 precipitado. 
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Figura 4-7. Difractograma confirmando la alta pureza del CaO obtenido por calcinación del Micral 10®. 
 
 
Figura 4-8. Difractograma confirmando la alta pureza del CaO obtenido por calcinación del Granifort 0.5®. 
 
 
Figura 4-9. Difractograma de las nanopartículas de Ca(OH)2 sintetizadas a partir de CaO obtenido de CaCO3 
precipitado, confirmando la alta pureza en portlandita (Ca(OH)2). 
Cap. 4.  Síntesis en fase heterogénea.  
219 
Finalmente, para completar el estudio de pureza, se utilizó análisis FTIR. Se 
analizó el CaCO3 precipitado (material de partida), el CaO obtenido a partir de 
este (producto intermedio) y el Ca(OH)2 obtenido como producto final (Figura 
4-10). En el espectro del material de partida se observaron las bandas 
características del grupo CO3 a 712, 872 y 1405 cm-1, siendo esta última más 
ancha debido al stretching asimétrico del CO3. El CaO obtenido por calcinación, 
no presentó restos de CaCO3, proporcionando un espectro muy simple en el que, 
como era previsible por la simplicidad química de la especie, prácticamente no 
aparecen bandas. La conversión de CaO en Ca(OH)2 produjo la aparición de una 
banda intensa a 3639 cm-1 (stretching O-H). La absorción aguda a 3639 cm-1 
confirma la formación del hidróxido de calcio necesario para obtener 
nanopartículas consolidantes.
 
Los productos Micral 10® y Granifort 0.5® también 
fueron analizados por FTIR, así como el CaO obtenido a partir de cada uno de 
ellos, obteniéndose espectros equivalentes que no aportaron ninguna diferencia 
respecto al presentado en la Figura 4-10.  
 
Figura 4-10. Espectros FTIR del CaCO3 precipitado usado como material de partida (verde), del CaO obtenido por 
calcinación (rojo) y de las nanopartículas de Ca(OH)2 (azul) obtenidas a partir del este CaO. 
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4.5 Análisis TGA-MS del Ca(OH)2 y cálculo de la pureza. 
La pureza y cantidad obtenida de portlandita (Ca(OH)2) en el sólido resultante 
de las síntesis en fase heterogénea fueron también estudiadas mediante TGA-
MS (Figura 4-11). Como se aprecia en los termogramas, tras la imperceptible 
pérdida de masa debida a la humedad (1ª pérdida), se produce una segunda 
pérdida cuantificada en la curva TG entre 220–530 ºC. Esta segunda pérdida de 
masa corresponde al proceso de deshidratación del Ca(OH)2 para formar CaO. 
Se usó esta señal para calcular la pureza teórica en Ca(OH)2 en las muestras 
obtenidas. Como se aprecia en la Tabla 4-2, la pureza en el hidróxido final se 
estimó entre el 89.3–95.9%. La pérdida correspondiente al tercer escalón, se 
debe a la liberación de CO2 procedente de una fracción minoritaria del hidróxido 
previamente convertida por carbonatación en CaCO3. La pérdida de masa es 
baja e indicaría que el contenido en CaCO3 en el producto final oscilaría entre el 
2.8–6.8%. La alta superficie específica del Ca(OH)2 y el tiempo de espera en el 
automuestreador son probablemente la causa de esta carbonatación observada, 
al igual que ocurrió al analizar las nanopartículas obtenidas por síntesis 
homogénea. Por otro lado, los análisis TGA-MS mostraron resultados similares 
a los obtenidos para nanopartículas de síntesis en fase homogénea. La pureza 
en portlandita obtenida en el mejor de los casos para la síntesis en fase 
heterogénea (95.9%) fue próxima a la obtenida mediante síntesis en fase 
homogénea (96.4%). Considerando todos los materiales de partida estudiados, 
incluyendo algunas repeticiones mostradas en la Tabla 4-2, la pureza promedio 
obtenida en Ca(OH)2 mediante síntesis en fase heterogénea sería del 92.8%.  
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Figura 4-11. Termogramas de Ca(OH)2 obtenido a partir de CaCO3 precipitado Panreac® (a), Micral 10® (b) y Granifort 
0.5® (c). 
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Tabla 4-2. Cálculo de la pureza en portlandita de las nanopartículas de Ca(OH)2 obtenidas por síntesis en fase heterogénea. Calculado a partir de datos de TGA. 
Materia prima de la que 
procede el Ca(OH)2 
1ª pérdida 
(%) 
Rango 
(ºC) 
2ª pérdida 
(%) 
Rango 
(ºC) 
3ª pérdida 
(%) 
Rango 
(ºC) 
Residuo 
(%) 
CaCO3 
(%) 
Pureza en 
Portlandita 
(%) 
CaCO3 Precipitado  
(Figura 4-11.a) 0.0349 35-220 23.32 220-530 1.23 530-1000 75.45 2.8 95.9 
CaCO3 Micral 10®  
(Figura 4-11.b) 0.2501 35-210 22.99 210-520 2.06 530-1000 74.70 4.7 94.6 
CaCO3 Granifort 0.5®  
(Figura 4-11.c) 0.6073 35-320 22.75 320-510 2.27 510-1000 74.37 5.2 93.6 
CaCO3 Precipitado 1.2800 35 - 240 22.25 240-520 2.80 520-1000 73.66 6.4 91.5 
CaCO3 Precipitado 1.4200 35 - 240 21.71 240-520 3.00 520-1000 73.86 6.8 89.3 
CaCO3 Micral 10® 0.9193 35 - 240 22.48 240-520 2.70 520-1000 73.90 6.1 92.4 
CaCO3 Micral 10® 0.9252 35 - 240 22.55 240-540 2.70 540-1000 73.90 6.1 92.8 
CaCO3 Granifort 0.5® 0.9200 35 - 240 22.53 240-520 2.69 520-1000 73.86 6.1 92.7 
CaCO3 Granifort 0.5® 0.9374 35 - 260 22.57 260-535 2.63 535-1000 73.86 6.0 92.8 
Promedio 5.6 92.8 
Síntesis en fase homogénea 
(Figura 3-12) 0.0096 35-190 23.45 190-530 1.49 520-1000 74.99 3.4 96.4 
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Un aspecto interesante de los estudios TGA-MS, es que se observó una relación 
directa entre la presencia de humedad en la muestra y la formación de carbonato 
cálcico, con un factor de correlación (R2) de 0.9123 (Figura 4-12). El agua 
favorece la carbonatación del Ca(OH)2 y, por tanto, la disolución parcial de CO2 
atmosférico produciendo así la carbonatación del sólido. La extremada facilidad 
del Ca(OH)2 para carbonatarse en presencia de humedad, hace necesario que 
se extremen las precauciones en relación con el secado de las nanopartículas 
obtenidas. Este problema es más importante en la síntesis en fase homogénea, 
donde es necesario lavar repetidamente con agua para purificar el hidróxido. Se 
intentó que, en la medida de lo posible, los análisis TGA se realizaran sin 
demora, minimizando el tiempo de espera de la muestra de Ca(OH)2 en el 
automuestreador. Por lo tanto, la pureza original en Ca(OH)2 de las muestras 
habría sido algo mayor a la mostrada en la Tabla 4-2, debido a la incorporación 
y disolución del CO2 por el tiempo de espera en el automuestreador del equipo, 
que no dispone de un sistema de purga y está abierto a la atmósfera del 
laboratorio.  
 
 
Figura 4-12. Relación entre la humedad de la muestra de Ca(OH)2 y su pureza en CaCO3 a partir de TGA-MS. 
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4.6 Medida de la estabilidad de las suspensiones por 
turbidimetría. 
A partir de suspensiones alcohólicas de nanopartículas de Ca(OH)2, 
previamente sonicadas y derivadas de CaCO3 precipitado, se realizaron estudios 
de estabilidad por medidas de turbidez. Se estudió la estabilidad durante 7 días 
de suspensiones en reposo de 0.5, 1.0, 2.5 y 5.0 g/L en Ca(OH)2 (Figura 4-13 y 
Figura 4-14). Durante las primeras horas, todas las suspensiones mostraron una 
turbidez similar, siendo la suspensión más concentrada (5.0 g/L) la que presentó 
mayor turbidez y manteniéndose más turbia durante los primeros tres días. A 
partir del cuarto día, la suspensión más diluida resultó ser ligeramente más 
estable. Es necesario tener en cuenta que las medidas se realizaron por 
nefelometría y, debido a la configuración óptica del equipo en la que fuente 
luminosa y detector están a 90º, la señal captada por el detector es atenuada por 
la sedimentación de las nanopartículas. 
 
Figura 4-13. Turbidez de suspensiones de Ca(OH)2. Síntesis en fase heterogénea. 
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Figura 4-14. Turbidez de suspensiones de Ca(OH)2. Síntesis en fase heterogénea. Eje de turbidez en escala 
logarítmica. 
 
Finalmente, con el objetivo de obtener información acerca del tamaño de las 
nanopartículas de Ca(OH)2, se comparó la estabilidad de una suspensión de 0.5 
g/L, obtenida por síntesis en fase heterogénea, con las equivalentes obtenidas 
por síntesis en fase homogénea a 0, 30, 70 y 100 ºC, cuya turbidez fue estudiada 
en el Capítulo 3 (Figura 3-22.a). La gráfica de turbidez muestra que la estabilidad 
de la suspensión obtenida por síntesis heterogénea, fue peor que la de las 
suspensiones de nanopartículas sintetizadas a 70 y 100 ºC por síntesis en fase 
homogénea (Figura 4-15). Es decir, las nanopartículas de la suspensión 
estudiada serían de mayor tamaño que aquellas sintetizadas a 70 y 100 ºC por 
síntesis en fase homogénea. Por otro lado, la suspensión obtenida por síntesis 
heterogénea presentó mejor estabilidad que la suspensión de nanopartículas 
sintetizadas a 0 ºC (síntesis en fase homogénea), indicando que las 
nanopartículas correspondientes podrían ser de tamaño inferior. Teniendo en 
cuenta lo anterior, la suspensión obtenida por síntesis heterogénea presentó una 
estabilidad que es bastante similar a la suspensión de nanopartículas 
sintetizadas a 30 ºC. 
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Figura 4-15. Comparación de la turbidez para suspensiones de 0.5 g/L de Ca(OH)2 obtenidas por síntesis en fase 
heterogénea y en fase homogénea. 
 
 
Figura 4-16. Turbidez tras 24 h en reposo para suspensiones de 0.5 g/L de nanopartículas de Ca(OH)2 obtenidas por 
síntesis en fase heterogénea y en fase homogénea. 
0
200
400
600
800
1000
1200
1400
0 1 2 3 4 5 6 7
Tu
rb
id
e
z,
 
N
TU
Tiempo, Días
Suspensión 0.5 g/L. Síntesis en fase homogénea (0 ºC).
Suspensión 0.5 g/L. Síntesis en fase homogénea (30 ºC).
Suspensión 0.5 g/L. Síntesis en fase homogénea (70 ºC).
Suspensión 0.5 g/L. Síntesis en fase homogénea (100 ºC).
Suspensión 0.5 g/L. Síntesis en fase heterogénea.
78
125
390
265
115
0
50
100
150
200
250
300
350
400
450
Síntesis homogénea
0 ºC
Síntesis homogénea
30 ºC
Síntesis homogénea
70 ºC
Síntesis homogénea
100 ºC
Síntesis
heterogénea
Tu
rb
id
e
z,
 
N
TU
Cap. 4.  Síntesis en fase heterogénea.  
227 
4.7 Aplicación de las suspensiones de nanopartículas en la 
consolidación de materiales de interés patrimonial. 
Con objeto de corroborar la aplicabilidad de las nanopartículas obtenidas, 
suspensiones alcohólicas de nanopartículas de Ca(OH)2, preparadas por 
síntesis en fase heterogénea, se usaron para consolidar piedra Tabaire (Figura 
4-17)  de la fachada de un edificio modernista del S. XIX en proceso de 
restauración. El edificio, ubicado en la calle Santa Florentina (Cartagena), es de 
tres plantas y posee fachada de ladrillo cara vista (Figura 4-18).   
 
Figura 4-17. Esquema del proceso de consolidación de materiales pétreos basado en el uso de nanopartículas de 
Ca(OH)2. 
 
En primer lugar, se realizó una inspección previa del edificio y se seleccionaron 
aquellas partes de la fachada que fueran compatibles con el consolidante 
sintetizado. En la visita al edificio, se comprobó que los recercos originales 
(jambas) de los balcones del edificio estaban hechos con piedra Tabaire, un 
material calcarenítico perfectamente compatible con el consolidante sintetizado. 
La capacidad consolidante de la suspensión se evaluó mediante ensayos de 
pelado (EP) o peeling tests para lo que se emplearon suspensiones de 5 g/L y 
33 g/L del consolidante.  
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Figura 4-18. Fachada en restauración del edificio de la calle Santa Florentina. Localización de los balcones donde se 
estudió la capacidad consolidante de las suspensiones de nanopartículas de Ca(OH)2 (flecha roja). 
 
Se decidió consolidar los recercos de dos balcones de la tercera planta que eran 
representativos del resto. Se eligió la planta más alta para evitar la contaminación 
producida por el polvo generado en las labores de restauración del edificio. La 
metodología seguida para aplicar los consolidantes fue la siguiente: 
• La zona elegida se limpió suaventemete con un cepillo para eliminar restos 
de polvo antes de realizar 10 peeling tests de control y conocer así la 
cohesión inicial de la superficie. 
• Se aplicaron 5 manos de consolidante, a 10 cm de distancia, con un 
pulverizador sobre la zona en la que se realizaron los ensayos peeling tests 
de control, esperando 5 minutos entre cada mano para asegurar la 
evaporación del alcohol. 
• Una semana después de la consolidación, se pulverizó cada zona con agua 
destilada para favorecer el proceso de carbonatación del consolidante. A las 
3 semanas se realizaron otros 10 ensayos de pelado sobre la zona 
consolidada. 
Las zonas sobre las cuales se realizaron los ensayos de consolidación se 
denominaron M1, M2, M3, M4 y M5 y su localización se muestra en la Figura 
4-19. 
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Figura 4-19. Localización en el edificio de las zonas de Tabaire consolidadas. 
 
En la parte interior de la jamba derecha del balcón central de la tercera planta se 
seleccionaron 3 zonas de estudio (M1, M2 y M3). En la parte exterior de la jamba 
derecha del segundo balcón se seleccionó la zona M4 y M5. El tratamiento 
aplicado a cada zona (Figura 4-20) fue el siguiente: 
• En la zona M1 se utilizó una suspensión con concentración de 5 g/L. Se 
decidió utilizar esta concentración para evitar que la piedra blanquease.  
• La zona M2 fue consolidada con una concentración de nanopartículas de 33 
g/L. Se usó una concentración más elevada para compar la efectividad del 
tratamiento a alta concentración con respecto a la zona M1. 
• La zona M3 había sido reparada con mortero de cal. Se decidió probar el 
consolidante más concentrado (33 g/L) para ver el comportamiento de este 
soporte respecto al Tabaire. 
• La zona M4 fue tratada con una concentración de nanopartículas de 33 g/L. 
Esta zona estaba más descolorida que el resto y no presentaba el color 
característico del Tabaire. Se aplicó el consolidante para comparar el 
blanqueamiento producido por el tratamiento.  
• En la zona M5 se aplicó la suspensión de 5 g/L, igual que en la zona M1. 
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Figura 4-20. Zonas de Tabaire y mortero (M3) seleccionadas para consolidar con nanopartículas. 
4.7.1 Eficacia del tratamiento consolidante. 
Sobre el edificio objeto de estudio se realizó el muestreo en las 5 zonas 
tratadas (M1–M5). El valor promedio de los 10 ensayos de pelado (peeling tests), 
del material extraído por unidad de superficie, antes de tratar la zona y a las tres 
semanas de haberla consolidado, se muestra en la Tabla 4-3. Se calculó la 
eficacia de consolidación a las 3 semanas como el porcentaje de reducción de 
la cantidad de material eliminado de la superficie de la piedra después del 
tratamiento, en µg/cm2. 
Tabla 4-3. Resultados de los ensayos de pelado (EP) en de las zonas elegidas del edificio y eficacia de la 
consolidación a las 3 semanas. 
Zona Soporte Concentración 
suspensión 
aplicada, g/l 
EP 
control, 
µg/cm2 
EP 3 semanas 
después de 
consolidar, 
µg/cm2 
Eficacia de 
consolidación, 
% 
M1 Tabaire 5 45 5 89 
M2 Tabaire 33 44 22 50 
M3 Mortero 33 79 7 91 
M4 Tabaire 33 135 5 96 
M5 Tabaire 5 29 7 76 
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Aunque las superficies habían sido previamente cepilladas, los resultados del 
material extraído con el ensayo de pelado de control presentaron cierta 
dispersión, a pesar de que todas las zonas (a excepción de una) compartían el 
mismo material de soporte. Por otro lado, a las 3 semanas de haber consolidado 
las superficies se observó una mejora muy significativa en todas las zonas 
obteniéndose siempre cohesiones superficiales mayores que en el control. Otro 
aspecto interesante es que las zonas consolidadas con suspensiones de 5 g/L 
en Ca(OH)2, dieron valores de eficacia consolidante similares a las tratadas con 
concentraciones de 33 g/L en Ca(OH)2. Es decir, aplicando el mismo número de 
capas, las suspensiones de hidróxido cálcico a baja concentración son eficaces. 
Esto podría deberse a que las nanopartículas van penetrando sin llegar a saturar 
la superficie del soporte, es decir, a acumularse en la superficie. A diferencia de 
las zonas tratadas con 33 g/L, no se produce apenas blanqueamiento de la 
superficie. Por otro lado, a pesar de que los porcentajes de eficacia en la 
consolidación eran buenos, es lógico pensar que parte del consolidante fuese 
eliminado por la cinta adhesiva al realizar el ensayo de pelado a las 3 semanas. 
La zona M3, un mortero de cal hidráulica muy similar al tratamiento aplicado, 
mostró también un buen comportamiento después de la consolidación. En la 
Figura 4-21, se representa la media de la masa extraída de la superficie en los 
ensayos de pelado realizados antes de consolidar (EP control) y a las 3 semanas 
de efectuar la consolidación (EP 3 semanas). Estos gráficos muestran que, en 
todos los casos, el tratamiento consolidante basado en nanopartículas de 
Ca(OH)2 obtenidas desde carbonatos de alta pureza resultó efectivo.  
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Figura 4-21. Masa extraída de la superficie de las zonas M1–M5 mediante ensayos de pelado (EP). 
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4.7.2 Blanqueamiento producido por el tratamiento. 
Se realizó un estudio comparativo del blanqueamiento de las zonas 
seleccionadas, antes y después de haber sido tratadas, mediante microscopía 
digital (Figura 4-22).  
La piedra Tabaire sin consolidar presentaba una superficie porosa de color 
amarillento, sobre la que destacaban pequeños agregados de cuarzo. Las zonas 
consolidadas con una concentración de 5 g/L (M1 y M5) apenas presentaron un 
cambio de la coloración superficial, aunque en algunas zonas se detectaron 
pequeños depósitos blanquecinos producidos por el consolidante. En las zonas 
de Tabaire (M2 y M4) tratadas con la suspensión de nanopartículas concentrada 
(33 g/L), se observó un blanqueamiento evidente producido por la saturación del 
consolidante en la superficie. 
 SUPERFICIE NO CONSOLIDADA SUPERFICIE CONSOLIDADA 
M1 
  
M2 
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M3 
  
M4 
  
M5 
  
Figura 4-22. Imágenes obtenidas con microscopio digital sobre las zonas analizadas del edificio antes y después de 
ser consolidadas 
 
La zona de mortero de cal (M3) no se aprecia el sistema poroso característico 
del Tabaire. En este caso el mortero consolidado con la suspensión de 33 g/L 
presentó un blanqueamiento notable en la superficie.  
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Capítulo 5-  Aspectos prácticos del 
uso de suspensiones consolidantes 
de nanopartículas de Ca(OH)2: 
estudio de la sedimentación y 
consolidación de materiales de 
interés patrimonial y arquitectónico 
(estuco, adobe y piedra). 
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5.1 Resumen. 
La eficacia consolidante de las suspensiones diluidas (5 g/L) de 
nanopartículas de Ca(OH)2, dispersas en 2-propanol, está escasamente 
explorada en la conservación de materiales de interés patrimonial. En este 
capítulo se abordan aspectos prácticos relacionados con el uso de consolidantes 
y se evalua la modificación superficial de estuco, adobe y piedra Tabaire, por 
deposición de nanopartículas de Ca(OH)2, al realizar su consolidación. Los 
productos comerciales (Nanorestore® y CaLoSiL®) con nanopartículas de 
Ca(OH)2 sedimentan, tal como se indica en la ficha técnica de estos productos 
(Anexo 3). Desde un punto de vista práctico resulta interesante conocer la 
concentración real de nanopartículas en las suspensiones y sus propiedades 
físico-químicas. Para ello se correlacionó concentración real de nanopartículas 
en suspensión con la turbidez, determinada por nefelometría y turbidimetría. Por 
otro lado, para estudiar en diversos materiales la eficacia consolidante de las 
nanopartículas, se aplicaron las suspensiones en cinco capas consecutivas. El 
Ca(OH)2 depositado, tras transformarse en CaCO3 por el CO2 atmosférico, creó 
un recubrimiento compatible con la superficie. Los recubrimientos se estudiaron 
mediante ensayos de pelado (peeling tests) y se examinaron mediante 
microscopía electrónica de barrido y microscopía óptica. Las pruebas 
confirmaron que la resistencia superficial fue claramente mejorada debido a la 
formación de revestimientos cementantes de CaCO3 nanoestructurados. 
Además, los recubrimientos no alteraron prácticamente el color de la superficie 
debido a la naturaleza diluida de las suspensiones (5 g/L). En el caso de la piedra 
Tabaire, las nanopartículas penetraron hasta varios mm en las muestras 
estudiadas. Los recubrimientos a base de nanopartículas de Ca(OH)2 son 
apropiados para aumentar la durabilidad de los materiales tradicionales del 
patrimonio, tales como estuco, adobe o piedra. 
En el Anexo 1, se puede consultar parte de la producción científica asociada a 
este capítulo y publicada en la revista Applied Surface Science con el título de 
Use of diluted Ca(OH)2 suspensions and their transformation into nanostructured 
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CaCO3 coatings: A case study in strengthening heritage materials (stucco, adobe 
and stone). Así mismo, se presentó una comunicación en la 7th International 
conference on Advanced Nanomaterials celebrada en Aveiro (Anexo 2). 
5.2 Características físico-químicas de las suspensiones de 
nanopartículas de Ca(OH)2. 
A nivel práctico, es importante conocer las características físico-químicas de 
las suspensiones de nanopartículas puras de Ca(OH)2. En la Tabla 5-1, se 
muestran dichas características para suspensiones con una concentración de 5 
g/L. Comercialmente están disponibles suspensiones con concentraciones en un 
rango de 5–50 g/L. Se eligió la de 5 g/L para el estudio debido a que produce 
menos blanqueamiento, siendo por tanto más respetuosa con el objeto 
consolidado. Para realizar la caracterización físico-química y el resto de estudios, 
se dispersaron nanopartículas de Ca(OH)2 en 2-propanol seco, sonicando 15 
minutos, para obtener suspensiones con una concentración de 5 g/L. Las 
nanopartículas fueron obtenidas previamente mediante síntesis en fase 
homogénea a 70 ºC (Capítulo 3).  
Tabla 5-1. Propiedades físico-químicas de las suspensiones alcohólicas de 5 g/L de nanopartículas de Ca(OH)2. 
Propiedades físicas  Valor 
Densidad, kg/m3 791 
Punto de ebullición, ºC 82 
Viscosidad a 25 ºC, cps 2.08 
Tensión superficial at 25ºC, mN/m 20.17 
Rango de tamaños de la nanopartículas, nm 5-600 (a) 
Propiedades químicas Valor 
Concentración en Ca(OH)2, g/L 5 
Cantidad de agua, %  <0.05 
Fases minerales detectadas por XRD Portlandita 
CaCO3 (carbonatación), % <0.02 
pH 8.35 
Conductividad, µS/cm 0.03 
(a)
 Rango estimado a partir de la partícula más pequeña y más grande observada en las imágenes HRTEM.  
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La densidad y punto de ebullición de estas suspensiones de 5 g/L son debidos 
principalmente al 2-propanol, que es el constituyente mayoritario. La presencia 
de nanopartículas en la suspensión modifica ligeramente la viscosidad y la 
tensión superficial del 2-propanol, obteniéndose valores próximos a los del 2-
propanol descritos en la Tabla 1-21. La viscosidad es un parámetro importante 
en tanto que afecta a la sedimentación de las nanopartículas. El 2-propanol 
puede considerarse un disolvente poco viscoso lo que facilita la sedimentación. 
Se podría plantear aditivar el 2-propanol, aumentando su viscosidad, para 
ralentizar la sedimentación. Sin embargo, esta posibilidad debe ser evaluada con 
detenimiento ya que supondría incorporar sustancias que pueden ocasionar 
problemas en el objeto consolidado. La tensión superficial es un parámetro 
importante desde el punto de vista práctico, especialmente si el tratamiento se 
realiza mediante rociado. Las gotitas serán más pequeñas al aplicar el spray si 
la tensión superficial es menor y esto mejorará la penetración del tratamiento en 
los poros y su distribución será más homogénea. En cuanto a las propiedades 
químicas, merece especial atención la cantidad de agua presente en las 
suspensiones. El fabricante del producto Nanorestore® indica que este se puede 
diluir en agua hasta un contenido máximo del 50% v/v. Sin embargo, tal como se 
demostró en el Capítulo 3, esta práctica no es aconsejable ya que provoca la 
aglomeración de las nanopartículas acelerando su sedimentación. El fabricante 
del producto CaLoSiL®, por el contrario, no recomienda mezclar con agua en 
proporciones superiores al 10 % v/v, siendo una recomendación más prudente. 
La suspensión de 5 g/L preparada, al ser realizada con 2-propanol seco no 
presentó signos de aglomeración, sedimentando lentamente y mostrando 
turbidez tras 10 días de reposo. Suspensiones con mayor proporción de agua 
presentaron mayor pH y conductividad, debido a la solubilización parcial del 
Ca(OH)2. 
5.3 Estudio de la sedimentación del consolidante en 
suspensiones alcohólicas de Ca(OH)2.  
Las suspensiones de nanopartículas sedimentan en mayor o menor 
proporción, dependiendo del tamaño de las nanopartículas, tipo de alcohol, 
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presencia de agua y condiciones de almacenamiento. Cuando se mantienen en 
reposo un largo periodo de tiempo, la sedimentación produce un cambio en la 
concentración de nanopartículas suspendidas en el disolvente. Por ello, los 
fabricantes de los productos CaLoSiL® y Nanorestore® recomiendan agitar las 
suspensiones antes de usar. Desde un punto de vista práctico es útil poder 
determinar con rapidez dicha concentración real. Para ello se prepararon 
suspensiones de nanopartículas con concentraciones en un rango de 0.5–40 g/L. 
Las suspensiones se dejaron reposar y transcurridos 6 y 12 días, se determinó 
mediante nefelometría y turbidimetría (600 nm) la turbidez de los sobrenadantes 
(Tabla 5-2). Paralelamente, con una microbalanza analítica se determinó por 
gravimetría la concentración en nanopartículas de los sobrenadantes. La Figura 
5-1 y la Figura 5-2 muestran la correlación entre turbidez y concentración, tras 6 
días de reposo, para los dos métodos de medidas estudiados. Los coeficientes 
de correlación para el ajuste lineal por mínimos cuadrados fueron de 0.9815 para 
la nefelometría y de 0.9402 para la turbidimetría. Ambos muestran buenos 
ajustes, pero la determinación por nefelometría es mejor. La Figura 5-3 y la 
Figura 5-4 muestran el mismo estudio transcurridos 12 días de reposo, aunque 
con menos muestras. Los ajustes lineales por mínimos cuadrados entre turbidez 
y concentración muestran coeficientes de correlación (R2) de 0.9936 y 0.9916, 
en función del método de medida. Por otro lado, el estudio gravimétrico puso de 
manifiesto que, tras 6 días de reposo, la concentración de nanopartículas en 
suspensión disminuye entre 23 y 104 veces, dependiendo de la concentración 
de partida, siendo el efecto más acusado en las suspensiones más 
concentradas. Para las suspensiones que reposaron 12 días el estudio 
gravimétrico confirma que la concentración de nanopartículas se redujo entre 20 
y 70 veces respecto a la concentración inicial presente en la suspensión. Por 
tanto, la medida de turbidez es un parámetro que permite determinar 
rápidamente la concentración real de Ca(OH)2 en los sobrenadantes de las 
suspensiones alcohólicas. 
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Tabla 5-2. Correlación de turbidez y concentración de suspensiones de nanopartículas de Ca(OH)2 tras 6 y 12 días de reposo. 
Concentración 
inicial de la 
suspensión,  
g/L 
Tiempo en 
reposo,  
días 
Volumen del 
sobrenadante, 
ml 
Tara del 
frasco,  
g 
Masa total 
tras secar,  
g 
Masa de la 
nanopartículas 
suspendida en el 
sobrenadante,  
g 
Concentración 
real del 
sobrenadante, 
g/L 
Turbidez del 
sobrenadante 
por nefelometría,  
NTU 
Turbidez del 
sobrenadante por 
espectrofotometría, 
UA 
0.5 6 25 42.02426 42.02480 0.00054 0.0216 43 0.050 
1 6 25 41.70383 41.70493 0.00110 0.0440 90 0.079 
2.5 6 25 40.52534 40.52797 0.00263 0.1052 123 0.120 
5 6 25 41.61847 41.62198 0.00351 0.1404 152 0.208 
10 6 25 41.86974 41.87319 0.00345 0.1380 154 0.204 
15 6 25 40.41939 40.42423 0.00484 0.1936 171 0.234 
20 6 25 41.51620 41.52293 0.00673 0.2692 237 0.322 
25 6 25 42.07440 42.08122 0.00682 0.2728 229 0.297 
40 6 25 40.34217 40.35182 0.00965 0.3860 303 0.357 
0.5 12 25 41.12304 41.12365 0.00061 0.024 1.74 0.005 
1 12 25 41.03835 41.03914 0.00079 0.032 6.98 0.010 
2.5 12 25 41.26551 41.26665 0.00114 0.046 28.93 0.039 
5 12 25 40.48745 40.48918 0.00173 0.069 65.60 0.082 
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Figura 5-1. Turbidez por nefelometría frente a la concentración de suspensiones alcohólicas de nanopartículas de 
Ca(OH)2 tras 6 días de reposo. 
 
 
Figura 5-2. Turbidez, medida por turbidimetría a 600 nm, frente a la concentración de suspensiones alcohólicas de 
nanopartículas tras 6 días de reposo. 
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Figura 5-3. Turbidez por nefelometría frente a la concentración de suspensiones alcohólicas de nanopartículas tras 
12 días de reposo. 
 
 
Figura 5-4. Turbidez, medida por turbidimetría a 600 nm, frente a la concentración de suspensiones alcohólicas de 
nanopartículas tras 12 días de reposo. 
5.4 Resistencia superficial de las muestras recubiertas. 
Cuando se utilizan disoluciones tradicionales de agua de cal, se necesita un 
gran número de repeticiones o ciclos para lograr una consolidación visible (Tabla 
1-18). Por ejemplo, según Slížková et al. (2015) [49], en morteros de cal 
mecánicamente débiles el efecto de consolidación no se hace evidente hasta 
después de 160 repeticiones, como confirmaron los ensayos de pelado (peeling 
tests). Se consolidaron materiales con propiedades muy diferentes (estuco, 
adobe y Tabaire) rociándolos con una suspensión alcohólica de nanopartículas 
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de Ca(OH)2 de 5 g/L (Figura 5-5). Tras consolidar estos materiales, se dejaron 
curar y a continuación se realizaron ensayos de pelado para cuantificar el grado 
de consolidación obtenido, es decir, la eficacia del tratamiento, expresada como 
el porcentaje en la reducción del material extraído de la superficie mediante 
ensayo de pelado, en comparación con el de una muestra de control. 
 
Figura 5-5. (a) Muestras de estuco, adobe y testigos de Tabaire; (b) muestras de Tabaire cortadas en rodajas de 1 
cm de espesor; (c) muestra de estuco; (d) rociado con suspensión de nanopartículas. 
 
La Tabla 5-3 muestra que las superficies de los materiales estudiados se 
fortalecieron de forma significativa cuando se comparan las muestras recubiertas 
con las de control. En el estuco y el adobe, la erosión inicial de la superficie es 
consistente con materiales mal cementados (1606.2 µg/cm2 y 1560.2 µg/cm2) 
[168]. Además, a pesar del pequeño número de repeticiones del tratamiento 
consolidante (sólo cinco capas) y de la naturaleza diluida de las suspensiones (5 
g/L), la resistencia superficial se incrementó en un 79.97% y un 59.52% en 
estuco y adobe, respectivamente. Daniele y Taglieri (2010) [26] aplicaron 
suspensiones de nanopartículas de Ca(OH)2 en piedras, reportando eficacias de 
consolidación superiores al 75% en muestras de piedra similares a las 
estudiadas. En la piedra Estoril, una roca similar al Tabaire, Daniele et al. (2008) 
[32] encontraron una eficacia de consolidación del 60%. Como se observa en la 
Tabla 5-3, la eficacia fue similar en el Tabaire ya que la cantidad de material 
eliminado de la superficie se redujo en un 66.01% usando el tratamiento 
consolidante propuesto.  
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Tabla 5-3. Ensayos de pelado (peeling tests) y eficacia de los recubrimientos basados en nanopartículas de Ca(OH)2. 
Material 
tratado  
Muestras control, 
µg/cm2 (a) 
Muestras recubiertas, 
µg/cm2 (b) 
Eficacia de 
consolidación, 
%(c) 
Estuco (1:4) 1606.2 321.7 79.97 
Adobe 1560.2 631.5 59.52 
Tabaire 56.2 19.1 66.01 
(a)
  Cantidad promedio de material extraída de la superficie original de la muestra sin consolidar (A).  
(b)
  Cantidad promedio de material extraída de la superficie original de la muestra tratada con nanopartículas (B).  
(c)   La eficacia del recubrimiento se calculó como (???) ? ????  
 
Los recubrimientos a base de nanopartículas de Ca(OH)2 aplicados demostraron 
ser adecuados para aumentar la durabilidad de los materiales tradicionales del 
patrimonio, tales como estuco, adobe o piedra. 
5.5 Examen mediante SEM de los recubrimientos aplicados. 
Inicialmente, los recubrimientos fueron aplicados y examinados sobre 
cartulinas lisas utilizadas como superficies de control (Figura 5-6). Como puede 
verse, las partículas se unen entre sí formando recubrimientos compuestos de 
numerosas partículas relativamente bien empaquetadas con dimensiones 
variables. Aunque la dimensión de las partículas individuales era alrededor de 
500 nm, formaron entidades mayores al unirse a partículas cercanas (Figura 
5-7). En superficies uniformes, como las cartulinas, el espesor del recubrimiento 
(coating) osciló entre 8 y 15 µm como se muestra en la Figura 5-6.d. Por otra 
parte, las observaciones confirman que la dispersión del tratamiento en los 
recubrimientos no era completamente homogénea. Aun así, en todos los casos, 
se formaron recubrimientos nanoestructurados de CaCO3 donde las partículas 
estaban bien fusionadas, reforzando el material a nivel superficial. 
La Figura 5-8 muestra la textura de la superficie de un estuco 1:4 de control, sin 
haber sido sometido a tratamiento consolidante. Por otro lado, en la Figura 5-9 y 
Figura 5-10 se muestran recubrimientos nanoestructurados de CaCO3 
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desarrollados sobre las superficies de estuco, al cabo de 7 días de la 
pulverización de las suspensiones de Ca(OH)2. En la Figura 5-9.c-d, se aprecia 
una densificación de la textura del estuco debido al consolidante. La 
transformación de las nanopartículas de Ca(OH)2 en CaCO3 se explica por la 
reacción con CO2 como se describe en la tercera etapa del ciclo de cal (Figura 
1-3). En las muestras de estuco, la superficie aparentemente se reforzó por la 
introducción de pequeños cristales de CaCO3 (Figura 5-9). En la Figura 5-10, se 
observa la misma muestra de estuco consolidado a mayor aumento (8000x). La 
formación de recubrimientos de CaCO3 adheridos a la superficie es consistente 
con el refuerzo observado en las pruebas de pelado (peeling tests). 
La Figura 5-11 muestra la textura de la superficie de piedra Tabaire sin haber 
sido sometida a tratamiento consolidante (control). Del mismo modo que en el 
estuco, tras 7 días aparecieron recubrimientos de CaCO3 nanoestructurados 
depositados sobre la superficie del material, tal como se muestra en la Figura 
5-12. El cambio observado en la textura superficial de la piedra es evidente 
cuando se compara las imágenes de control y la superficie consolidada. Cabe 
señalar que las rocas calcareníticas experimentan un rápido deterioro cuando se 
exponen al medio ambiente [43], [169], [165]. Las imágenes SEM sugieren que 
la arenización (sanding) es probablemente la principal alteración que se produce 
en la superficie del Tabaire. Los pequeños granos de micrita y esparita [170] 
(Figura 5-11.d) se separan de la superficie de la piedra debido a ciclos de 
temperatura y humedad. Por consiguiente, la deposición de revestimientos de 
CaCO3 nanoestructurados con características cementantes puede contribuir a 
retrasar el desgaste físico de la piedra (Figura 5-12). Al igual que el estuco de 
cal, una ventaja adicional del tratamiento es que los granos de la piedra son 
similares a los recubrimientos depositados (CaCO3). 
Finalmente, el adobe también mostró  recubrimientos de CaCO3 
nanoestructurados que son coherentes con el refuerzo observado en los 
ensayos de pelado (Figura 5-13). 
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Figura 5-6. Imágenes SEM mostrando las fibras de celulosa de la cartulina y la deposición de nanopartículas sobre 
ellas. 
 
 
Figura 5-7. Imágenes SEM mostrando la cartulina recubierta por carbonato cálcico generado a partir de las 
nanopartículas de Ca(OH)2. 
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Figura 5-8. Imágenes SEM mostrando la textura de un estuco 1:4 de control, sobre el que no se ha efectuado ningún 
tratamiento. 
 
 
Figura 5-9. Imágenes SEM mostrando un estuco de cal recubierto por carbonato cálcico generado a partir del 
tratamiento con nanopartículas de Ca(OH)2.  
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Figura 5-10. Imágenes SEM a 8000x mostrando un estuco recubierto por carbonato cálcico generado a partir de las 
nanopartículas de Ca(OH)2. 
 
 
Figura 5-11. Imágenes SEM mostrando la textura de un Tabaire de control, sobre el que no se ha efectuado ningún 
tratamiento. Se aprecian pequeñas partículas de micrita y esparita (CaCO3) típicas de la piedra. 
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Figura 5-12. Imágenes SEM mostrando Tabaire consolidado por carbonato cálcico generado a partir del tratamiento 
con nanopartículas de Ca(OH)2. De nuevo, se aprecia una densificación de la textura original de la piedra por la 
formación de un recubrimiento nanoestructurado de CaCO3. 
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Figura 5-13. Imágenes SEM mostrando adobe recubierto por carbonato cálcico generado a partir del tratamiento 
con nanopartículas de Ca(OH)2. 
5.6 Microscopía óptica. 
Tanto el estuco de cal como las suspensiones son de color blanco y, por lo 
tanto, no tiene sentido estudiar la alteración del color por el consolidante. En 
adobe y piedra, las posibles alteraciones de color causadas por el recubrimiento 
se estudiaron bajo microscopía óptica (Figura 5-14). En el adobe, se observaron 
alteraciones moderadas en las áreas revestidas en comparación con las no 
recubiertas (Figura 5-14.a-b). En el Tabaire, la alteración del color fue moderada, 
apreciándose sobre todo en los poros, debido a la coloración amarillenta de la 
piedra (Figura 5-14.c-f). Además, la alta porosidad abierta de la piedra facilitó la 
penetración del revestimiento [43]. Como puede verse, las nanopartículas 
llenaron zonas pobremente cementadas de la piedra (Figura 5-14.f). Es 
interesante señalar, que el tratamiento con nanopartículas formó un 
revestimiento cristalino de CaCO3 en la superficie de la piedra Tabaire 
reforzando sus propiedades mecánicas (Figura 5-15).  
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La penetración de recubrimientos a base de nanopartículas en sustratos porosos 
está influenciada por la dimensión relativa de los poros y las nanopartículas. 
Además, el número de poros y su interconexión son factores clave para facilitar 
la difusión de las partículas. La profundidad de penetración se estudió por el color 
fucsia intenso de la fenolftaleina (Figura 5-16) en contacto con las nanopartículas 
alcalinas de Ca(OH)2 [89]. En estuco y adobe, la penetración fue similar y alcanzó 
hasta 3 mm, aproximadamente. En Tabaire, las nanopartículas penetraron hasta 
7 mm debido a la red de poros interconectada de la piedra [43]. Además de los 
factores anteriores, la naturaleza diluida de las suspensiones alcohólicas (5 g/L) 
podría facilitar la difusión de las nanopartículas. 
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Figura 5-14. Alteración de color en muestras de adobe y Tabaire: a) y b) adobe a 63x mostrando variación de color 
entre las zonas no recubiertas (fecha amarilla) y las recubiertas (fecha negra); c) Tabaire no recubierto mostrando 
poros y fósiles (20x); d) Tabaire recubierto mostrando suave cambio de color (20x); e) nanoparticulas rellenando 
zonas débiles de la superficie (20x); f) recubrimientos (círculo) y poros parcialmente rellenos con partículas de 
CaCO3 nanostructurado (240x). 
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Figura 5-15. Cristales de CaCO3 en la superficie de las muestras de Tabaire observadas a diferentes aumentos. La 
formación de una nueva fase de aspecto vítreo de CaCO3 es claramente visible aunque el color no cambie. 
 
 
Figura 5-16. Ensayo de la fenolftaleina donde se observa la profundidad de penetración del tratamiento en adobe 
(a) y Tabaire (b-d).
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6.1 Resumen. 
Una vez optimizada la ruta hacia la obtención de nanopartículas puras de 
Ca(OH)2 con propiedades consolidantes para materiales pétreos (Figura 4-17), 
un objetivo factible sería obtener nanopartículas modificadas o funcionalizadas 
que permitieran a la vez consolidar e hidrofugar materiales. De esta manera se 
podría resolver en un solo tratamiento dos problemas típicos de la conservación 
de materiales fácilmente erosionables como el Tabaire. En principio, un enfoque 
como este permitiría aumentar la resistencia mecánica superficial del material y 
evitar a la vez la penetración del agua aumentando así la durabilidad (Figura 
6-1).  
 
Figura 6-1. Esquema del proceso de consolidación e hidrofugado de materiales pétreos basado en el uso de 
nanopartículas modificadas o funcionalizadas. 
 
Para lograr este fin se planteó la hipótesis de que el calcio de las nanopartículas 
podía reaccionar con diferentes surfactantes de tal manera que se lograra 
obtener nanopartículas de Ca(OH)2 recubiertas superficialmente de un 
hidrofugante (surfactante) unido químicamente al calcio presente en la superficie 
de las nanopartículas.  
Cap. 6. Nanopartículas consolidantes e hidrofugantes. 
261 
6.2 Selección de surfactantes.  
Se realizaron pruebas previas de solubilidad y conductividad de 8 surfactantes 
en agua a dos niveles de concentración: diluidos y concentrados, utilizando como 
referencia la Concentración Micelar Crítica (CMC). Las disoluciones diluidas se 
prepararon a la CMC y las concentradas a cinco veces la CMC, 
aproximadamente. Los resultados de solubilidad y conductividad para las 
disoluciones de surfactantes, pueden observarse en la Tabla 6-1 y Tabla 6-2. 
Como se puede observar, el ácido esteárico no se disuelve en agua. De igual 
manera, el palmitato sódico y el estearato sódico, tampoco se disuelven 
totalmente a concentraciones del orden de cinco veces la CMC (Tabla 6-2). 
Tabla 6-1. Resultados de solubilidad y conductividad para disoluciones de surfactantes diluidos en agua a 
concentración próxima a la CMC. 
Surfactante 
Masa de 
surfactante 
(g) 
Volumen 
de 
agua (ml) 
Disolución 
total a 20 ºC 
Disolución 
total a 60 ºC 
Conductividad 
a 25 ºC 
(µS/cm) 
Laurilsulfato sódico 0.05674 25 SI SI 446 
Dodecilbenceno 
sulfonato sódico 
0.0135 25 SI SI 239 
Palmitato sódico 0.0125 25 NO SI(a) 147 
Oleato sódico 0.0167 25 SI SI 161 
Estearato sódico 0.0037 25 NO SI 53 
Ácido esteárico 0.0033 25 NO NO 1 
Lauril éter sulfato 
de sodio 27% 
0.0076 25 SI SI 19 
Triton X-100 0.0035 25 SI SI 1 
      
Agua tipo I     0.05 
(a)
 Se observó un aspecto algo turbio. 
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Tabla 6-2. Resultados de solubilidad y conductividad para disoluciones de surfactantes concentrados en agua a 
concentración próxima a 5 veces la CMC. 
Surfactante 
Masa de 
surfactante 
(g) 
Volumen 
de 
agua (ml) 
Disolución 
total a 20 ºC 
Disolución 
total a 60 ºC 
Conductividad  
a 25 ºC  
(µS/cm) 
Laurilsulfato sódico 0.2947 25 SI SI 1460 
Dodecilbencenosulf
onato sódico 
0.0696 25 SI SI 997 
Palmitato sódico 0.0664 25 NO NO 407 
Oleato sódico 0.0877 25 SI SI 452 
Estearato sódico 0.0192 25 NO NO 139 
Ácido esteárico 0.0178 25 NO NO 1 
Lauril éter sulfato de 
sodio 27% 
0.0400 25 SI SI 83 
Triton X-100 0.0185 25 SI SI 5 
 
Para seleccionar los surfactantes más adecuados se realizó una serie de 
ensayos preliminares. Para ello, se depositó sobre una cartulina pequeños 
volúmenes de 5, 25, 50 y 100 µl de mezclas de 25 ml de una suspensión de 
nanopartículas puras de Ca(OH)2 en 2-propanol con 25 ml de cada surfactante 
disuelto en agua tipo I usando los dos niveles de concentración 
(diluido/concentrado). La cartulina se dejó secar y aparecieron unas manchas o 
depósitos blancos característicos del Ca(OH)2 depositado. A continuación, se 
depositó una gota de agua de 25 µl sobre cada mancha blanca de 
Ca(OH)2/surfactante para evaluar de manera visual los ángulos de contacto 
superiores a 90º y poder seleccionar mediante este criterio los surfactantes más 
adecuados (Figura 6-2). Los resultados obtenidos en los ángulos de contacto, 
para los dos niveles de concentración usados se muestran en la Tabla 6-3. Como 
se puede observar, no hubo diferencias significativas en los dos niveles de 
concentración estudiados. Por otro lado, los surfactantes que produjeron ángulos 
de contacto superiores a 90º fueron el palmitato sódico, el oleato sódico y el 
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estearato sódico. El ácido esteárico tuvo un comportamiento intermedio pero 
debido a su escasa solubilidad fue descartado como candidato. 
Es interesante remarcar que los mejores resultados se obtuvieron con las sales 
sódicas de ácidos grasos de cadena larga. Estos presentan grupos –COO- que 
pueden reaccionar con el calcio produciendo compuestos insolubles y altamente 
hidrofugantes por su naturaleza apolar.  
 
Figura 6-2. Observación visual de los ángulos de contacto al depositar una gota de agua de 25 µl sobre un coating 
seco de diferentes mezclas de surfactantes con Ca(OH)2. En total se estudiaron 128 puntos formados por 8 + 8 
tratamientos ensayados en cuatro volúmenes (64 puntos) con dos réplicas por punto (128 puntos).   
 
Sin embargo, los surfactantes basados en grupos sulfato o sulfonato 
(laurilsulfato, dodecilbencenosulfonato y laurileter sulfato) no presentaron un 
buen ángulo de contacto. Tampoco el Triton X-100 (no iónico) mostró buena 
repelencia al agua en los ensayos preliminares de hidrofobicidad. Un aspecto 
práctico a tener en cuenta es que, de los surfactantes que presentaron mayor 
ángulo de contacto, el oleato sódico es el que posee mayor solubilidad, seguido 
de palmitato y estearato sódico [171]. 
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Tabla 6-3. Resultados de la lectura visual de los ángulos de contacto al depositar una gota de agua de 25 µl sobre 
una mancha seca de diferentes mezclas de surfactantes con Ca(OH)2. Selección de los surfactantes más adecuados 
para hidrofugar. 
 
 
Cantidades empleadas 
para preparar 50 ml de 
suspensión 
hidroalcohólica (25 ml 
agua + 25 ml de 2-
propanol) 
 
Volumen de mezcla de suspensión de 
surfactante y Ca(OH)2 depositado en la 
cartulina (µl) 
 
    5 µl 25 µl 50 µl 100 µl 
Su
rfa
ct
an
te
 
Ti
po
 
de
 
di
so
lu
ci
ón
 
de
l s
u
rfa
ct
an
te
 
M
as
a 
de
 
su
rfa
ct
an
te
 
em
pl
ea
da
 
(g)
 
M
as
a 
de
 
Ca
(O
H)
2 
em
pl
ea
da
 
 
(g)
 
Conductividad 
a 25 ºC de la 
suspensión 
hidroalcohólica 
mixta obtenida 
(µS/cm) 
Resultados de la lectura visual de los 
ángulos de contacto: 
¿Ángulo de contacto claramente 
superior a 90º? 
¿Forma la gota de agua una perla al 
depositarla sobre la mancha de 
surfactante/cal? 
Laurilsulfato 
sódico Diluida 0.05674 0.06255 - NO NO NO NO 
Dodecilbenceno 
sulfonato sódico Diluida 0.0135 0.06255 - NO NO NO NO 
Palmitato sódico  Diluida 0.0125 0.06255 - SI SI SI SI 
Oleato sódico Diluida 0.0167 0.06255 - SI SI SI SI 
Estearato sódico  Diluida 0.0037 0.06255 - SI SI SI SI 
Ácido esteárico  Diluida 0.0033 0.06255 - NO NO NO NO 
Lauril éter sulfato 
de sodio 27% Diluida 0.0076 0.06255 - NO NO NO NO 
Triton X-100 Diluida 0.0035 0.06255 - NO NO NO NO 
Laurilsulfato 
sódico  Concentrada 0.2947 0.125 744 NO NO NO NO 
Dodecilbenceno 
sulfonato sódico  Concentrada 0.0696 0.125 459 NO NO NO NO 
Palmitato sódico  Concentrada 0.0664 0.125 423 SI SI SI SI 
Oleato sódico  Concentrada 0.0877 0.125 377 SI SI SI SI 
Estearato sódico  Concentrada 0.0192 0.125 233 SI SI SI SI 
Ácido esteárico  Concentrada 0.0178 0.125 198 NO NO NO NO 
Lauril éter sulfato 
de sodio 27%  Concentrada 0.0400 0.125 232 NO NO NO NO 
Triton X-100  Concentrada 0.0185 0.125 208 NO NO NO NO 
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Figura 6-3. Reacción de oleato, estearato y palmitato con el ion calcio para dar compuestos insolubles hidrofóbicos. 
6.3 Estudio de funcionalización de nanopartículas. 
6.3.1 Estudio en base acuosa.  
Una vez conocidos los surfactantes más adecuados para hidrofugar, se 
seleccionó el oleato sódico por su mayor solubilidad para estudiar la posibilidad 
de recubrir nanopartículas de Ca(OH)2 con oleato de calcio. Si las nanopartículas 
de Ca(OH)2 permiten consolidar un material pétreo, aquellas recubiertas 
superficialmente de oleato cálcico permitirían a la vez obtener un efecto 
hidrofugante [132]. El ion calcio reacciona en agua con iones oleato para producir 
oleato cálcico que tiene propiedades hidrofugantes (Figura 6-4). La reacción es 
conocida desde antiguo y es la causa de que los jabones no funcionen bien en 
aguas calizas (o aguas duras en general):  
O
CH3
O-
Oleato 
2 + Ca
2+
O
CH3
O-
2
Ca2+
Oleato cálcico
 
Figura 6-4. Reacción del ion calcio con iones oleato para formar oleato cálcico. 
 
Para intentar recubrir el Ca(OH)2 con oleato por formación de oleato cálcico en 
su superficie, se preparó una disolución de 6.0000 g (0.0197 moles) de oleato 
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sódico en 75 ml de agua desionizada tipo I, mediante agitación en placa 
magnética a temperatura ambiente. Por otro lado, se preparó una suspensión 
con 0.5309 g (0.0072 moles) de Ca(OH)2 y 75 ml de agua desionizada tipo I. Bajo 
agitación, como sí se realizara una valoración, se añadieron volúmenes de 5 ml 
de la disolución de oleato sódico sobre la suspensión de Ca(OH)2, tomando 
lecturas de pH y conductividad eléctrica tras cada adición, como se muestra en 
la Figura 6-5. 
Debido a que dos moles de oleato reaccionan con un mol de ion calcio, se 
prepararon las disoluciones de manera que al añadir unos 50 ml de oleato se 
alcanzara el punto estequiométrico o de equivalencia y, por tanto, al finalizar la 
adición de oleato, este estuviera en exceso estequiométrico respecto al Ca(OH)2. 
En la Figura 6-6 se puede observar el comportamiento del pH y la conductividad 
al añadir la disolución de oleato. La conductividad fue corregida para compensar 
el efecto de dilución provocado al adicionar la disolución de oleato sódico sobre 
la suspensión acuosa de Ca(OH)2. La conductividad inicial (~10 mS/cm) es 
debida a los iones liberados según el producto de solubilidad del Ca(OH)2 en 
agua, ya que la suspensión preparada de Ca(OH)2 está saturada. 
 
Figura 6-5. Medida de pH y conductividad durante la adición de una disolución de oleato sódico a una suspensión 
de nanopartículas de Ca(OH)2. 
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Figura 6-6. Conductividad corregida y pH al añadir una disolución acuosa de oleato sódico sobre una suspensión de 
nanopartículas de Ca(OH)2 en agua. Punto de equivalencia a 50 ml aproximadamente. 
 
En la Figura 6-6, se observa que la conductividad presenta dos zonas, 
aumentando conforme se añade la disolución de oleato hasta llegar al punto 
estequiométrico (50 ml) a partir del cual la conductividad se mantiene constante. 
Por otro lado, el pH aumenta hasta llegar a 45 ml para luego disminuir. El 
comportamiento de la conductividad y el pH es debido a los siguientes procesos:  
Ca(OH)2(s) ↔ Ca2+(aq) + 2OH–(aq)            (Kps = 5.02•10-6) 
Ca2+(aq) + 2Na(oleato)(aq) → Ca(oleato)2(s) + 2Na+(aq)  
Las dos ecuaciones anteriores pueden resumirse globalmente como:  
Ca(OH)2(s) + 2Na(oleato)(aq) → Ca(oleato)2(s) + 2Na+(aq) + 2OH–(aq)             
Por tanto, al añadir la disolución de oleato sódico a la suspensión acuosa de 
Ca(OH)2 se produce la precipitación de oleato cálcico, con el consiguiente 
desplazamiento del equilibrio produciendo la disolución progresiva del Ca(OH)2 
y liberando al medio 2 grupos OH– por cada molécula de oleato cálcico formado. 
Estos grupos OH–, procedentes del Ca(OH)2, son los responsables del aumento 
del pH y de la conductividad junto con el Na+ del oleato. Una vez alcanzado el 
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punto estequiométrico, la adición de oleato sódico no genera nuevos grupos OH– 
y la conductividad aumenta levemente. El pH cae por efecto de la dilución una 
vez alcanzado el punto estequiométrico y tal vez por la carbonatación del medio. 
Es importante remarcar que al pasar el punto estequiométrico (o de equivalencia) 
se observó la aparición de espuma en la suspensión debido al exceso de oleato 
sódico presente (jabón). Al consumirse todo el Ca2+ estequiométricamente 
disponible en el proceso, el oleato sódico en exceso reduce la tensión superficial 
permitiendo la formación de espuma.  
Para confirmar el consumo total del Ca(OH)2 por reacción con oleato de sodio, 
se estudiaron espectros FTIR del producto obtenido (Figura 6-7). En los 
espectros se pudo verificar la ausencia de la banda aguda de alargamiento del 
O–H a 3642 cm-1, característica del Ca(OH)2. También aparecen bandas 
características del alargamiento asimétrico y simétrico del H–C–H del oleato a 
2919 y 2850 cm-1 respectivamente. La banda del C=O, originalmente localizada 
a 1560 cm-1 en el oleato sódico, se desdobla en dos al formarse oleato cálcico 
(1538 y 1575 cm-1) (Figura 6-8) [132], [134], [172], [173]. Es decir, las partículas 
de Ca(OH)2 en la suspensión acuosa son disueltas por el oleato de sodio para 
formar oleato cálcico, sin que sea posible formar nanopartículas de Ca(OH)2 
recubiertas superficialmente de Ca(oleato)2 con propiedades hidrofugantes. 
 
Figura 6-7. Espectro FTIR del oleato cálcico obtenido al añadir una disolución acuosa de oleato sódico sobre una 
suspensión acuosa de Ca(OH)2. 
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Figura 6-8. Espectros FTIR de oleato cálcico (en rojo) y oleato sódico (en verde). La banda del C=O a 1560 cm-1 del 
oleato sódico se desdobla en dos en el oleato cálcico (1538 y 1575 cm-1). 
6.3.2 Estudio en base alcohólica (etanol absoluto y 2-propanol).  
A continuación, se realizó un experimento similar utilizando etanol absoluto 
como disolvente, con el objetivo de verificar si era posible obtener nanopartículas 
de Ca(OH)2 recubiertas de oleato cálcico en alcohol absoluto. La elección de 
etanol se debe a que el hidróxido de partida no es soluble en este disolvente y 
se podría evitar el consumo del Ca(OH)2 por reacción con oleato. Para ello se 
preparó una disolución de 3.0000 g (0.0099 moles) de oleato sódico en 200 ml 
de etanol absoluto. Así mismo, se preparó una suspensión de 0.2750 g (0.0037 
moles) de Ca(OH)2 en 50 ml de etanol absoluto bajo agitación. Bajo agitación, 
se añadieron volúmenes de 5 o 10 ml de la disolución de oleato sódico sobre la 
suspensión de Ca(OH)2, tomando de nuevo lecturas de pH y conductividad 
eléctrica tras cada adición. En la Figura 6-9 se puede observar la evolución del 
pH y la conductividad al añadir la disolución de oleato sódico en etanol absoluto.  
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Figura 6-9. Conductividad corregida y pH al añadir una disolución de oleato sódico en etanol absoluto sobre una 
suspensión de nanopartículas de Ca(OH)2 en etanol absoluto. Punto de equivalencia a 150 ml no detectado. 
 
Al añadir 150 ml de la disolución alcohólica de oleato sódico se alcanzaría el 
punto estequiométrico, pero no se detecta ningún cambio de tendencia a partir 
de este volumen. El oleato de sodio es soluble en etanol, lo que explica el 
aumento de la conductividad al ir añadiendo iones oleato y sodio a la suspensión. 
Sin embargo, no se detecta un aumento del pH porque no se produce liberación 
de iones OH- por disolución del Ca(OH)2. El pH disminuye progresivamente por 
efecto de la dilución. De la gráfica se deduce que no hubo reacción entre el oleato 
y el calcio de la portlandita lo que hace imposible obtener nanopartículas de 
Ca(OH)2 recubiertas de oleato cálcico en etanol absoluto.  
A continuación, se realizó un experimento similar utilizando 2-propanol al 70% 
como disolvente. Para ello se preparó una disolución de 6.0000 g (0.0197 moles) 
de oleato sódico en 100 ml de 2-propanol-agua al 70-30% v/v, mediante agitación 
en placa magnética. Por otro lado, se preparó una suspensión con 0.5309 g 
(0.0072 moles) de nanopartículas de Ca(OH)2 y 75 ml de 2-propanol al 70%. 
Siempre bajo agitación, se añadieron volúmenes de 5 ml de la disolución de 
oleato sódico sobre la suspensión hidroalcohólica de Ca(OH)2, tomando de 
nuevo lecturas de pH y conductividad eléctrica tras cada adición. En la Figura 
6-10, se puede observar que al igual que en el experimento anterior, la 
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conductividad fue aumentando progresivamente al adicionar oleato sódico 
debido al aporte de iones sodio y oleato sin que se aprecie cambio de tendencia 
en ningún momento. El pH se comportó de manera diferente a lo observado 
anteriormente, aumentando al adicionar el oleato y llegando a un límite 
asintótico. Este comportamiento puede explicarse por el aumento del Ca(OH)2 
disuelto debido el agua aportada por el disolvente (2-propanol-agua al 70-30%) 
tras cada adición de oleato sódico.  
 
Figura 6-10. Conductividad corregida y pH al añadir una disolución de oleato sódico en 2-propanol al 70% sobre una 
suspensión de nanopartículas de Ca(OH)2 en 2-propanol al 70%. Punto de equivalencia a 73 ml no detectado. 
6.3.3 Uso de nanopartículas de Mg(OH)2.  
Una vez comprobado que no era posible obtener nanopartículas de Ca(OH)2 
recubiertas superficialmente con oleato cálcico en los tres disolventes 
investigados (agua, etanol absoluto y 2-propanol al 70%), se llevaron a cabo 
experimentos con nanopartículas de Mg(OH)2 y oleato sódico en condiciones 
similares a las anteriores.  
El Mg(OH)2 presenta un producto de solubilidad de 5.61 x 10-12, mucho menor 
que el del Ca(OH)2 (5.02 x 10-6) lo que facilitaría, en principio, la posibilidad la 
obtener nanopartículas recubiertas [63], [132]. Por otro lado, el oleato precipita 
con iones magnesio de manera similar a como lo hace con calcio. Las 
nanopartículas de Mg(OH)2 se obtuvieron por precipitación homogénea 
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partir de MgCl2∙6H2O de calidad analítica de Panreac. En este caso, se usó una 
bomba peristáltica para adicionar la disolución de Mg2+ sobre la de NaOH. Para 
funcionalizar las nanopartículas de Mg(OH)2 con oleato de magnésico en su 
superficie, se preparó una disolución de 6.0000 g (0.0197 moles) de oleato 
sódico en 75 ml de agua desionizada tipo I que fue agitada en placa magnética.  
Por otro lado, se preparó una suspensión con 0.4199 g (0.0072 moles) de 
nanopartículas de Mg(OH)2 en 75 ml de agua desionizada tipo I. Siguiendo un 
proceso idéntico al descrito anteriormente, volúmenes de 1–5 ml de la disolución 
de oleato sódico se adicionaron sobre la suspensión de Mg(OH)2, tomando 
lecturas de pH y conductividad eléctrica tras cada adición. Los resultados 
mostrados en la Figura 6-11, indican una conductividad creciente con un cambio 
en la pendiente al añadir tan solo 5 ml de oleato sódico, es decir, mucho antes 
de alcanzar el volumen de oleato sódico correspondiente al punto 
estequiométrico (~50 ml). El pH aumenta de manera brusca con la adición de los 
primeros 5 ml de oleato sódico para permanecer casi constante durante el resto 
de la adición de oleato sódico (5–75 ml). Este comportamiento de la 
conductividad y pH se puede explicar considerando que al adicionar de 1–5 ml 
de oleato sódico, se produce oleato de magnesio aumentando bruscamente la 
conductividad y el pH de la mezcla.  
 
Figura 6-11. Conductividad corregida y pH al añadir una disolución acuosa de oleato sódico sobre una suspensión 
de nanopartículas de Mg(OH)2 en agua.  
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El oleato magnésico formado se podría producir tanto en disolución como en la 
superficie de las nanopartículas. El hecho de que la conductividad eléctrica no 
aumente más, indicaría que no hay más reacción a partir de 5 ml de adición, lo 
que desde el punto de vista estequiométrico confirmar que quedaría Mg(OH)2 
por reaccionar. Es posible que toda la superficie activa del sólido de Mg(OH)2 se 
recubra rápidamente lo que evitaría la formación de más oleato de magnesio por 
la ausencia de puntos activos en la superficie del hidróxido. Es decir, según este 
experimento se podría producir un efecto cinético de pasivación de la superficie 
de las nanopartículas de Mg(OH)2. Esta hipótesis también es coherente con que 
el pH sea casi constante a partir de 5 ml y la conductividad presente una 
pendiente menor, debido a los iones oleato y sodio aportados tras cada adición.   
El sólido obtenido fue purificado, separado por centrifugación y analizado por 
FTIR (Figura 6-12) mostrando las bandas típicas del O–H del Mg(OH)2 (3693 cm-
1) y del oleato de magnesio: alargamiento asimétrico y simétrico del H–C–H del 
oleato a 2918 y 2850 cm-1 respectivamente y banda del C=O localizada a 1565 
cm-1, desplazada 5 cm-1 respecto de la banda del C=O del oleato sódico (1560 
cm-1). El proceso de recubrimiento se repitió dos veces obteniéndose los mismos 
perfiles en las curvas de conductividad eléctrica y pH, así como en las bandas 
FTIR de los grupos funcionales anteriormente descritos. Todo esto confirma que 
en el medio de reacción sigue habiendo Mg(OH)2 y que este se encuentra 
probablemente recubierto de oleato de magnesio.  
 
Figura 6-12. Espectros FTIR del oleato sódico (rojo) y de las nanopartículas de Mg(OH)2 recubiertas de oleato de 
magnesio (violeta). 
Cap. 6. Nanopartículas consolidantes e hidrofugantes. 
274 
Así mismo, el análisis termogravimétrico (Figura 6-13) mostró dos saltos 
principales, correspondientes a la pérdida de agua del Mg(OH)2 para dar MgO 
(mínimo a 322 ºC en la curva DTG) y a la mineralización de las cadenas 
hidrocarbonadas del oleato de magnesio para dar MgO (mínimo a 450 ºC en la 
curva DTG).  
 
Figura 6-13. Análisis TG de nanopartículas de Mg(OH)2 recubiertas de oleato de magnesio. 
 
Del estudio de funcionalización de nanopartículas se llegó a las siguientes 
conclusiones:  
• No es posible funcionalizar nanopartículas de Ca(OH)2 con oleato sódico en 
agua. El Ca(OH)2 reacciona y produce oleato cálcico cuantitativamente. 
• No es posible funcionalizar nanopartículas de Ca(OH)2 con oleato sódico 
usando etanol absoluto como disolvente. No se produce reacción entre el 
calcio y el oleato debido a la insolubilidad del Ca(OH)2. 
• No se han encontrado evidencias que confirmen que  sea posible 
funcionalizar nanopartículas de Ca(OH)2 con oleato sódico usando 2-
propanol al 70% como disolvente.  
• Sería posible funcionalizar nanopartículas de Mg(OH)2 con oleato sódico 
usando agua como disolvente. Su producto de solubilidad es lo 
suficientemente bajo (5.61 x 10-12) para que no se produzca la disolución 
total de las nanopartículas durante el proceso aunque sí se forma un 
recubrimiento superficial de oleato de magnesio, obteniendo nanopartículas 
con propiedades potencialmente hidrofugantes. 
Step -1,3466 %
-0,1333 mg
Residue 57,1541 %
5,6590 mg
Left Limit 570,34 °C
Right Limit 997,19 °C
Step -16,7473 %
-1,6582 mg
Left Limit 367,24 °C
Right Limit 570,34 °C
Step -24,1400 %
-2,3902 mg
Left Limit 200,15 °C
Right Limit 367,24 °C
? Step -0,6119 %
-60,5908e-03 mg
Left Limit 38,67 °C
Right Limit 200,15 °C
!Run 86
Sample Weight
Run 86, 9,9013 mg
%
60
80
min
°C100 200 300 400 500 600 700 800 900
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45
\!Run 86
Run 86, 9,9013 mg
1/min
-0,10
-0,05
0,00
min
°C100 200 300 400 500 600 700 800 900
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45
Cap. 6. Nanopartículas consolidantes e hidrofugantes. 
275 
6.4 Ensayos de absorción de agua por capilaridad. 
Una vez seleccionados los surfactantes más adecuados (palmitato sódico, 
oleato sódico y estearato sódico), se prepararon suspensiones mixtas para 
realizar el tratamiento de piedra Tabaire, elegida por su valor patrimonial en 
conocidos monumentos y emplazamientos arqueológicos de Cartagena. Se 
midió la absorción de agua por capilaridad de probetas de Tabaire tratadas con 
las suspensiones consolidantes y mixtas (consolidantes e hidrofugantes) de la 
Tabla 6-4 con los resultados mostrados en la Figura 6-14 a la Figura 6-22.  La 
Figura 6-14 y Figura 6-15 muestran el comportamiento  de absorción de agua de 
todas las muestras tratadas y permite realizar comparaciones entre tratamientos 
transcurridos 9 y 90 minutos sometidas a absorción de agua. En estas gráficas 
se observa que los tres tratamientos mixtos, hidrofugantes y consolidantes, 
fueron los más eficaces para reducir la absorción de agua por capilaridad (oleato, 
palmitato y estearato). Los tratamientos consolidantes basados solo en 
nanopartículas de Ca(OH)2 resultaron poco eficaces para reducir la absorción de 
agua (Figura 6-16 a Figura 6-19).  No se observó casi diferencia entre la muestra 
control y aquellas sometidas a tratamiento consolidante con nanopartículas 
puras (síntesis en fase homogénea) o derivadas de Micral 10®, Granifort 0.5® y 
carbonato cálcico Panreac® (grado farma). En la  Figura 6-20 a la Figura 6-22,  
se comparan de manera individual la absorción de la muestra control con la 
experimentada por las muestras sometidas a los tratamientos mixtos. En ellas 
queda reflejado claramente que el tratamiento con suspensiones mixtas de 
nanopartículas de Ca(OH)2 y sales derivadas de ácidos grasos (oleato, palmitato 
y estearato sódico) reducen de manera drástica la absorción de agua 
experimentada por la piedra Tabaire. Finalmente, se calculó el coeficiente de 
absorción de agua por capilaridad (CWA) a partir de las pendientes iniciales de 
las  curvas de absorción antes citadas. Los resultados se muestran en la  Tabla 
6-5 donde se aprecia la efectividad de los tratamientos mixtos basados en 
nanopartículas y surfactantes, en comparación con los tratamientos en los que 
solo se usaron nanopartículas. 
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Tabla 6-4. Formulaciones para preparar suspensiones de nanopartículas con o sin surfactantes para el tratamiento de piedra Tabaire. 
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T-Control Ninguno 0 0 0 / 0 0 0 0 5 0 0 
T-Palmitato Palmitato sódico y NP´s puras de Ca(OH)2 por síntesis homogénea 67.6 25 25 / 10 250 50 350 5 0.714 0.193 
T-Oleato Oleato sódico y NP´s puras de Ca(OH)2 por síntesis homogénea 87.6 25 25 / 10 250 50 350 5 0.714 0.250 
T-Estearato Estearato sódico y NP´s puras de Ca(OH)2 por síntesis homogénea 19.2 25 25 / 10 250 50 350 5 0.714 0.055 
T-Puro NP´s de Ca(OH)2 puras obtenidas por síntesis homogénea 0 0 50 / 5 250 50 350 5 0.714 0 
T-Granifort NP´s de Ca(OH)2 obtenidas de CaCO3 Granifort 0.5® 0 0 50 / 5 250 50 350 5 0.714 0 
T-Micral NP´s de Ca(OH)2 obtenidas de CaCO3 Micral 10® 0 0 50 / 5 250 50 350 5 0.714 0 
T-Farma 
NP´s de Ca(OH)2 obtenidas de 
CaCO3 precipitado Panreac® de 
calidad farmacéutica 
0 0 50 / 5 250 50 350 5 0.714 0 
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Figura 6-14. Datos de capilaridad durante 9 minutos para probetas de Tabaire sometidas a tratamientos 
hidrofugante y/o consolidantes. 
 
 
Figura 6-15. Datos de capilaridad durante 90 minutos para probetas de Tabaire sometidas a tratamientos 
hidrofugante y/o consolidantes. 
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Figura 6-16. Comparación de capilaridad durante 90 minutos para probetas de Tabaire sometidas a tratamientos 
con nanopartículas de Ca(OH)2 sintetizadas en fase homogénea. 
 
 
Figura 6-17. Comparación de capilaridad durante 90 minutos para probetas de Tabaire sometidas a tratamientos 
con nanopartículas de Ca(OH)2 sintetizadas en fase heterogénea a partir de Micral 10. 
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Figura 6-18. Comparación de capilaridad durante 90 minutos para probetas de Tabaire sometidas a tratamientos 
con nanopartículas de Ca(OH)2 sintetizadas en fase heterogénea a partir de Granifort 0.5 
 
 
Figura 6-19. Comparación de capilaridad durante 90 minutos para probetas de Tabaire sometidas a tratamientos 
con nanopartículas de Ca(OH)2 sintetizadas en fase heterogénea a partir de carbonato cálcico precipitado Panreac. 
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Figura 6-20. Comparación de capilaridad durante 90 minutos para probetas de Tabaire sometidas a tratamientos 
mixtos con estearato de sodio y nanopartículas de Ca(OH)2 sintetizadas en fase homogénea. 
 
 
Figura 6-21. Comparación de capilaridad durante 90 minutos para probetas de Tabaire sometidas a tratamientos 
mixtos con palmitato de sodio y nanopartículas de Ca(OH)2 sintetizadas en fase homogénea. 
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Figura 6-22. Comparación de capilaridad durante 90 minutos para probetas de Tabaire sometidas a tratamientos 
mixtos con oleato de sodio y nanopartículas de Ca(OH)2 sintetizadas en fase homogénea. 
 
Tabla 6-5. Coeficientes de absorción de agua por capilaridad (CWA) para piedra Tabaire tratada. 
Tratamiento CWA (g/cm2min0.5) 
CWA 
(kg/m2min0.5) Clase EN 998-1 
T-Control 0.0519 0.519 W0 
T-Palmitato 0.0002 0.002 W2 
T-Oleato 0.0003 0.003 W2 
T-Estearato 0.0003 0.003 W2 
T-NP´s puras 0.0461 0.461 W0 
T-Granifort 0.5® 0.0540 0.540 W0 
T-Micral 10® 0.0518 0.518 W0 
T-Farma Panreac® 0.0483 0.483 W0  
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6.5 Ensayo de absorción de agua mediante tubo Karsten. 
Se midió la absorción de agua mediante tubos Karsten en probetas de Tabaire 
tratadas con suspensiones consolidantes y suspensiones mixtas (consolidantes 
e hidrofugantes). Para las suspensiones mixtas se observó de nuevo una baja 
absorción de agua a lo largo del tiempo, siendo necesario estudiar la absorción 
durante al menos 60 minutos para diferenciar la eficacia de los tratamientos 
hidrofugantes (Figura 6-23). El tratamiento con suspensión de nanopartículas de 
Ca(OH)2 y oleato sódico presentó la menor absorción de agua, de manera que 
la probeta de Tabaire tratada solo absorbió 0.6 ml transcurridos 60 min (0.01 
ml/min). Para los tratamientos mixtos con estearato y palmitato, la absorción de 
agua fue también baja y similar entre ellas, pero en torno a 2.5 veces superior 
que la presentada por el tratamiento mixto con oleato. Los tratamientos 
únicamente consolidantes mostraron una gran absorción de agua (0.5–0.8 
ml/min) y el ensayo Karsten no duró más de 5 minutos, contrastando con los 
tratamientos mixtos (Figura 6-24). Los coeficientes de absorción WAkasrten se 
calcularon a partir de los datos de absorción a 1 minuto y 3 minutos (Tabla 6-6). 
Las dos muestras de control evaluadas presentaron coeficientes de 20.4 g/m2s 
y 27.2 g/m2s. Las muestras de Tabaire tratadas solo con nanopartículas de 
Ca(OH)2 exhibieron coeficientes de absorción Karsten algo más bajos que 
oscilaron entre 17.0 g/m2s y 25.5 g/m2s.  Finalmente, las muestras con 
tratamientos mixtos presentaron los coeficientes más bajos (0–1.4 g/m2s) debido 
al efecto hidrofugante de las cadenas hidrocarbonadas de los ácidos grasos 
utilizados. 
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Figura 6-23. Absorción de agua con tubos Karsten para las muestras de Tabaire tratadas con suspensiones mixtas 
de hidrofugantes y nanopartículas de Ca(OH)2. 
 
Tabla 6-6. Cálculo del coeficiente de absorción de agua WAkarsten a partir de los datos de absorción Karsten a 1 y 3 
minutos. 
Muestra Masa de agua 
absorbida, g 
Área de 
contacto, m2 Tiempo, s 
WAKarsten, 
g/m2s 
T- Control 1.60 0.00049 120 27.2 
T-NP´s puras 1.10 0.00049 120 18.7 
T-Farma Panreac 1.00 0.00049 120 17.0 
T-Micral 10 1.00 0.00049 120 17.0 
T-Granifort 0.5 1.50 0.00049 120 25.5 
T-Estearato  0.09 0.00049 120 1.4 
T-Palmitato  0.05 0.00049 120 0.8 
T-Oleato  0.00 0.00049 120 0.0 
 
y = 0.0112x - 0.0281
R² = 0.9934
y = 0.0248x + 0.1022
R² = 0.9978
y = 0.0238x + 0.0459
R² = 0.9969
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Figura 6-24. Absorción de agua con tubos Karsten. 
6.6 Medida del ángulo de contacto y propiedades 
superhidrofóbicas. 
Se midió el ángulo de contacto estático en probetas de Tabaire tratadas con 
suspensiones consolidantes y suspensiones mixtas (consolidantes e 
hidrofugantes). Los ángulos de contacto se midieron 10 veces en diferentes 
zonas de cada probeta y se calculó la media aritmética. Los resultados del 
promedio del ángulo de contacto se muestran en la Tabla 6-7. Imágenes de las 
medidas de los ángulos de contacto se muestran en la Figura 6-25. Por otro lado, 
el efecto hidrofugante de los tratamietos mixtos queda patente en la Figura 6-26, 
en donde se observa un efecto perlado a rociar con agua las muestras de piedra 
Tabaire tratadas. Cuando se depositaron individualmente, las gotas de agua no 
mojaban la superficie, recordando el comportamiento autolimpiable que ha 
menudo presentan las superficies superhidrofóbicas. Al inclinar la probeta de 
Tabaire, las gotas se deslizaban sin mojarla igual que ocurre en las hojas de loto 
(efecto loto). 
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Tabla 6-7. Medida del ángulo de contacto estático (Ө) en Tabaire tratado. 
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Figura 6-25. Medida de ángulos de contacto en recubrimientos con suspensiones de Ca(OH)2 y mixtas. 
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Figura 6-26. Efecto hidrofóbico observado en piedra Tabaire tratada con suspensiones mixtas. Tratamiento con 
oleato y NP´s de Ca(OH)2 (a-e); Tratamiento con estearato y NP´s de Ca(OH)2 (f); Tratamiento con palmitato y NP´s 
de Ca(OH)2 (g-h). 
6.7 Ensayos de pelado (peeling tests). 
A las 3 semanas del tratamiento se realizaron 10 ensayos de pelado sobre las 
probetas de Tabaire. El valor promedio de los 10 ensayos de pelado se muestran 
en la Tabla 6-8 junto con la eficacia de consolidación, expresada como el 
porcentaje de reducción de la cantidad de material eliminado de la superficie de 
la piedra después del tratamiento. Los resultados indican que algunos 
tratamientos funcionarían bien tanto desde el punto de vista consolidante como 
hidrofugante.  
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Tabla 6-8. Resultados de los ensayos de pelado (EP) en de las probetas de Tabaire tratadas y eficacia de la 
consolidación. 
Muestra Tratamiento EP
(a)
,  
μg/cm2 
Eficacia de la 
consolidación, 
% 
Control Ninguno 20.5 - 
T-NP´s puras 
Consolidación con 
nanopartículas de Ca(OH)2 
(síntesis en fase homogénea) 
13.5 34 
T-Micral 10 
Consolidación con 
nanopartículas de Ca(OH)2 
(síntesis en fase heterogénea) 
16.3 21 
T-Granifort 0.5 
Consolidación con 
nanopartículas de Ca(OH)2 
(síntesis en fase heterogénea) 
27.7 -35 
T-Farma 
Consolidación con 
nanopartículas de Ca(OH)2 
(síntesis en fase heterogénea) 
16.3 20 
T-Palmitato 
Consolidación suspensiones 
mixtas de nanopartículas 
(síntesis en fase homogénea) y 
palmitato sódico 
3.1 85 
T-Oleato 
Consolidación suspensiones 
mixtas de nanopartículas 
(síntesis en fase homogénea)  y 
oleato sódico 
9.4 54 
T-Estearato 
Consolidación suspensiones 
mixtas de nanopartículas 
(síntesis en fase homogénea) y 
estearato sódico 
11.3 45 
(a) masa eliminada por unidad de superficie.  
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7.1 Resumen. 
En este capítulo se presenta una solución novedosa para aumentar la 
durabilidad de materiales de adobe usando estearato de zinc (Zn(C18H35O2)2) a 
dosis que oscilan entre 0.25% y 2.00% m/m. Se realizaron medidas de absorción 
de agua y durabilidad frente al agua mediante pruebas capilares, ensayos con 
tubos Karsten, inmersión en agua, ácido clorhídrico (5% m/m) y ácido sulfúrico 
(5% m/m). El estudio de durabilidad se complementó evaluando la erosión 
producida por ensayos simulando lluvia y lluvia ácida. La absorción de agua 
capilar fue comparable a la mostrada en morteros de revoco hidrófobos y la 
erosión de la lluvia ácida fue despreciable en muestras que contenían 1.00–
2.00% m/m de estearato de zinc (ZnS). Para estas muestras, también se midió 
el ángulo de contacto verificando su baja humectabilidad. Además, el examen 
mediante SEM confirmó la acción protectora del estearato de zinc frente a la 
lluvia ácida. Para concluir, se encontró que el estearato de zinc era una excelente 
opción para aumentar la durabilidad de los materiales de adobe debido a que se 
incorpora en toda la masa del adobe protegiéndolo no solo a nivel superficial. 
En el Anexo 1, se puede consultar parte de la producción científica asociada a 
este capítulo y publicada en la revista Construction and Building Materials con el 
título de Use of zinc stearate to produce highly-hydrophobic adobe materials with 
extended durability to water and acid-rain.  
7.2 Caracterización de las materias primas utilizadas. 
Las muestras de adobe se prepararon a partir de una fase conglomerante o 
binder (suelo arcilloso) y dos tipos de arenas denominadas S1 y S2 de naturaleza 
calcárea. La granulometría de las arenas S1 y S2  se determinó mediante 
tamices (Tabla 7-1), según la norma UNE EN 933-1 [156]. Por otro lado, la 
composición del binder y las arenas se determinó por XRD (Figura 7-1 y Figura 
7-2). 
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Tabla 7-1. Estudio granulométrico de las arenas S1 y S2 utilizadas en la preparación de adobe. 
Arena S1 
Apertura del 
tamiz, mm 
Retenido,  
g 
Retenido, 
% 
Retenido 
acumulado, % 
Que pasa 
acumulado, % 
2 0.00 0.00 0.00 100.00 
1 0.21 0.04 0.01 99.99 
0.5 93.18 18.64 18.68 81.32 
0.25 145.44 29.09 47.77 52.23 
0.125 106.70 21.34 69.11 30.89 
0.063 56.99 11.40 80.50 19.50 
0 4.80 0.96 81.46 19.50 
M1a = 500 g Dc = 1 mm Filler = 19.50% 
M2b = 407.32 g dd = 0 mm 
  
 
Arena S2 
Apertura  del 
tamiz, mm 
Retenido,  
g 
Retenido, 
% 
Retenido 
acumulado, % 
Que pasa 
acumulado, % 
8 0.00 0.00 0.00 100.00 
4 1.37 0.27 0.27 99.73 
2 86.98 17.40 17.67 82.33 
1 113.32 22.66 40.33 59.67 
0.5 81.78 16.36 56.69 43.31 
0.25 54.38 10.88 67.57 32.43 
0.125 39.50 7.90 75.47 24.53 
0.063 25.93 5.19 80.65 19.35 
0 0.84 0.17 80.82 19.28 
M1a = 500 g Dc = 4 mm Filler = 19.28% 
M2b = 404.45 g dd = 0 mm 
  
a
 M1; masa inicial del árido. 
b
 M2; masa del árido tras la eliminación del filler según procedimiento EN 933-1 [156]. 
c
 D; tamaño máximo del árido: tamiz de menor apertura por el que pasa más del 90% m/m del árido.  
d
 d; tamaño mínimo del árido: tamiz de mayor apertura por el que pasa menos del 10% m/m del árido. 
 
 
El porcentaje de filler, definido como el porcentaje de partículas que pasan un 
tamiz de 0.063 mm, fue aproximadamente del 20% m/m, para ambas arenas.  
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Figura 7-1. Difractograma del binder mostrando su composición en minerales comunes en suelos como cuarzo (Q), 
calcita (C), moscovita (M), clorita (Cl) y labradorita (L). 
 
 
Figura 7-2. Difractograma de las arenas S1 y S2 mostrando que son de naturaleza calcárea (C). 
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7.3 Absorción de agua: ensayo Karsten, absorción capilar de 
agua y ángulo de contacto. 
Como el estearato de zinc es hidrofóbico por naturaleza, la mayoría de 
ensayos realizados estuvieron orientados a evaluar la absorción de agua de las 
muestras de adobe con concentraciones de aditivo en un rango de 0.00–2.00% 
m/m.  
La Figura 7-3 compara la absorción de agua de las muestras de adobe usando 
medidas de Karsten hasta 60 minutos. En la muestra control (ZnS-0.00), la 
columna de agua del tubo Karsten se consumió prácticamente en 8 minutos y, 
por lo tanto, las mediciones se registraron durante 7 minutos solamente. Como 
era de esperar, la absorción de agua disminuyó cuando la cantidad de estearato 
de zinc aumentó en los adobes. Por ejemplo, ZnS-1.00 y ZnS-2.00 mostraron las 
absorciones más bajas con 1.0 g y 0.2 g de agua, respectivamente, a los 60 
minutos. De la misma manera, los coeficientes de WAKarsten disminuyeron 
rápidamente cuando la cantidad de estearato de zinc aumentó como puede verse 
en la Tabla 7-2.  
 
Figura 7‐3. Absorción de agua en las muestras de adobe mediante tubos Karsten. 
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Tabla 7-2. Absorción de agua de los adobes hidrofugados y su clasificación según la norma EN 998-1 [141]. 
Muestra 
Absorción Karsten 
WAkarsten, g/m2s 
Absorción de agua 
capilar CWA, kg/m2min0.5 
Clasificación EN 998-1  
ZnS-0.00 - - - 
ZnS-0.25 2.127 1.379 W0 
ZnS-0.50 1.282 0.368 W1 
ZnS-1.00 0.583 0.137 W2 
ZnS-2.00 0.146 0.019 W2 
Revocos y enlucidos Tipo / Clase Método Valor 
Absorción de agua capilar 
(CWA) 
W0 
W1 
W2 
Norma  
EN 1015-18  
[141] 
No especificado 
c ≤ 0.4 kg/m2min0.5 
c ≤ 0.2 kg/m2min0.5 
 
La absorción de agua capilar (CWA) de los adobes estuvo muy influenciada por 
la concentración de estearato de zinc en la mezcla. Merece la pena señalar que 
las muestras de ZnS-0.00 se desmoronaron rápidamente en las pruebas 
capilares por encima de 10 minutos de inmersión. Como consecuencia de esto, 
se realizaron dos series de experimentos: 
• Se realizaron ensayos iniciales de absorción capilar de agua en todas las 
muestras con na duración total de 10 minutos. 
• Se realizaron pruebas adicionales de absorción capilar de agua, durante 90 
minutos, en muestras que contenían estearato de zinc. 
La absorción capilar de agua se redujo visiblemente a concentraciones 
moderadas de estearato de zinc (Figura 7-4). En los experimentos, la absorción 
de agua inicial se correlacionó linealmente con la cantidad de aditivo añadido a 
las muestras (R2 = 0.9587). Los ensayos de duración de 90 minutos revelaron 
información similar sobre la efectividad del estearato de zinc en la protección de 
los materiales de tierra (Figura 7-5). La absorción capilar de las muestras de 
ZnS-0.00 no pudo obtenerse debido a su rápido ablandamiento y 
desmoronamiento. En muestras de ZnS-0.25, las medidas se interrumpieron a 
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los 50 minutos debido a que las probetas mostraron una degradación importante 
y prácticamente alcanzaron su máxima absorción. A los 90 minutos, se 
observaron absorciones bajas a moderadas para ZnS-0.50 y ZnS-1.00, mientras 
que ZnS-2.00 mostró de nuevo el mejor conportamiento en términos de 
absorción de agua. 
 
Figura 7-4. Absorción de agua capilar inicial (10 min) y correlación lineal encontrada entre la absorción de agua y la 
dosificación de estearato de zinc en las muestras. 
 
Los coeficientes de absorción capilar de agua (CWA) se muestran en la Tabla 7-
2, junto con la correspondiente clasificación para revocos y enlucidos de la norma 
EN 998-1 [141], [174]. Los resultados confirmaron que ZnS-0.50, ZnS-1.00 y 
ZnS-2.00 satisfacen perfectamente los requisitos de la norma (clases W1 y W2). 
Además, el CWA obtenido para las muestras de ZnS-2.00 es comparable al 
obtenido en morteros con características mejoradas de absorción de agua [139], 
[140]. El CWA en ZnS-2.00 (0.019 kg/m2min0.5) es más de diez veces inferior al 
límite superior W2 definido por la norma EN 998-1 (0.2 kg/m2min0.5). 
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Figura 7-5. Absorción de agua capilar durante 90 minutos de enlucidos de adobe conteniendo 0.25% m/m, 0.50% 
m/m, 1.00% m/m y 2.00% m/m de estearato de zinc. 
 
Se midió el ángulo de contacto estático en los adobes preparados con mayor 
cantidad de estearato de zinc (Figura 7-6). Los ángulos de contacto se midieron 
10 veces en diferentes zonas de cada probeta y se calculó la media aritmética. 
Los resultados del promedio del ángulo de contacto para n=10 se muestran en 
la Tabla 7-3. Los valores obtenidos son coherentes con el comportamiento 
hidrofóbico observado en el material durante los ensayos de absorción de agua 
anteriormente comentados. 
 
Tabla 7-3. Medida de los ángulos de contacto en adobe hidrófobo. Promedio para n=10. 
Cantidad de ZnS utilizada en el adobe (% m/m) 1.00 2.00 
Ángulo de contacto estático Ө (º) 139 146 
Mejor valor medido de ángulo de contacto estático Ө (º) 144 151 
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Figura 7-6. Medida de ángulo de contacto para adobes preparados con un 1.00 y 2.00% m/m de estearato de zinc, 
mostrando ángulos de 144º y 151º respectivamente. 
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7.4 Ensayos de durabilidad: inmersión en agua; ácido 
clorhídrico y ácido sulfúrico. 
El papel del estearato de zinc en la protección de los materiales de tierra 
también se estudió mediante pruebas de inmersión en agua desionizada y 
soluciones ácidas (Figura 7-7). De nuevo, las muestras de ZnS-0.00 se 
deterioraron rápidamente y colapsaron cuando se sumergieron en agua o 
soluciones ácidas. En el agua (barras negras), la pérdida de peso de ZnS-0.25 
fue casi del 9% (8.89%), mientras que en las muestras restantes la pérdida de 
peso osciló entre 0.09% y el 0.03%. 
Utilizando soluciones de ácido clorhídrico al 5% m/m (en azul), las muestras de 
ZnS-0.25 evidenciaron un deterioro importante y se perdió el 56.17% de la masa 
inicial. Además, se observó una abundante liberación de CO2 debido a la 
reacción química entre la calcita y el ácido clorhídrico: 
CaCO3 + 2HCl → Ca2+ + 2Cl- + CO2 (gas) + H2O 
Debido a la extracción de iones Ca2+ y a la liberación de CO2, el peso de las 
probetas se redujo rápidamente como se muestra en la Figura 7-7. La baja 
variación de masa registrada en la muestra ZnS-2.00 (0.92%) confirmó la eficacia 
del estearato de zinc para proteger el adobe contra el ataque ácido. 
 
Figura 7-7. Variación de masa tras la inmersión  (90 min) de las muestras de adobe en: agua (negro), ácido 
clorhídrico, 5% m/m (azul) y ácido sulfúrico, 5% m/m (rojo).  
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De forma similar, las soluciones de ácido sulfúrico al 5% m/m (en rojo) causaron 
un importante deterioro a bajas concentraciones de estearato de zinc. De hecho, 
ZnS-0.25 perdió el 92.23% de su masa y sólo el núcleo de las probetas resistió 
a la prueba. En estas muestras, la naturaleza coloidal del aglutinante se vio 
afectada por el ácido sulfúrico (floculación) facilitando así la desintegración de 
las probetas. A pesar de esto, el deterioro de las muestras se redujo 
significativamente aumentando la cantidad de estearato de zinc, y además, ZnS-
2.00 permaneció casi inalterado después de 20 minutos de inmersión. Se 
encontró que, en ácido sulfúrico, la liberación de CO2 cesó antes en comparación 
con las pruebas de ácido clorhídrico. Esto sugiere que la reacción se retrasó un 
poco debido a la formación de revestimientos de yeso sobre la superficie de las 
probetas como sigue: 
CaCO3 + H2SO4 + 2H2O→ CaSO4∙2H2O (coating) + CO2 + H2O  
Por lo tanto, el menor deterioro observado en el ácido sulfúrico podría estar 
relacionado con la formación de revestimientos superficiales de yeso resistentes 
al ácido. La muestra de ZnS-2.00 ganó masa (-0.20%) ya que el recubrimiento 
de yeso formado (aumento de peso) predominó sobre el desgaste de la probeta 
(pérdida de peso). 
7.5 Ensayos de durabilidad: absorción de agua de lluvia y 
erosión por lluvia ácida. 
La gran eficacia del estearato de zinc se confirmó por los datos de erosión 
mostrados en la Figura 7-8 (0.01–0.85%). La muestra ZnS-0.00 no se representa 
en el mismo gráfico debido a las diferencias de escala obtenidas en los ensayos 
de lluvia (27.09%) y lluvia ácida (49.57%) en comparación con muestras 
impermeabilizadas, que fueron inferiores al 0.9%. Los ensayos de lluvia y lluvia 
ácida mostraron patrones similares, aunque la erosión fue más evidente en los 
últimos como era de esperar. Como puede verse en el gráfico, se encontró una 
correlación lineal entre la erosión y la cantidad de estearato de zinc. Las 
pendientes (líneas punteadas) mostraron que la erosión de la lluvia ácida fue 
aproximadamente 4.5 veces superior a la del agua de lluvia. En resumen, los 
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ensayos confirmaron la eficacia del estearato de zinc para reducir el deterioro de 
los materiales de adobe expuestos al agua de lluvia o lluvia ácida. Las 
características hidrofugantes del estearato de zinc pueden explicarse por la 
hidrofobicidad de sus largas cadenas hidrocarbonadas C18H35O2 (Figura 7-9). 
Las cadenas están formadas mediante la repetición de enlaces C-C y C-H  
apolares que crean estructuras altamente hidrófobas. En los ensayos de lluvia 
con agua, las gotas que impactan sobre las muestras, resbalaron por la 
superficie confirmando el comportamiento hidrofóbico del material que se 
asemeja al observado en recubrimientos superhidrofóbicos [138], [175]. 
 
Figura 7-8. Ensayo de erosión simulando agua de lluvia (negro) y lluvia ácida (rojo). La correlación lineal entre la 
erosión y la erosión y la cantidad de estearato de zinc se muestra por las líneas de puntos y las ecuaciones. 
 
 
Figura 7-9. Modelo 3D mostrando la estructura molecular del estearato de zinc con sus cadenas hidrocarbonadas 
de 18 átomos de carbono (color negro) responsables de su hidrofobicidad. 
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7.6 Examen de los recubrimientos por SEM. 
El examen SEM confirmó la formación de revestimientos cristalinos bien 
adheridos de yeso precipitado sobre la superficie de las probetas de adobe. 
Estos recubrimientos podrían explicar la pasivación de las muestras al ataque 
con ácido sulfúrico [139], [176]. Además, los cristales de yeso crecieron de forma 
diferente dependiendo de la cantidad de estearato de zinc añadido a la mezcla. 
En ausencia de estearato de zinc, el crecimiento de los cristales fue más evidente 
y se distinguieron claramente morfologías aciculares y en cola de pez en las 
imágenes SEM (Figura 7-10.b). En ZnS-0.50, la morfología fue similar a la de 
ZnS-0.00 (Figura 7-10.c), pero los cristales fueron de menor tamaño. La 
orientación aleatoria de los cristales de yeso en ZnS-0.00 y ZnS-0.50 es 
probablemente debida al ataque ácido intenso y la efervescencia del CO2. Por el 
contrario, en muestras de ZnS-2.00 se observaron cristales menos orientados 
aleatoriamente, donde los cristales presentaban mayoritariamente forma de 
aguja (Figura 7-10.f). Además, la magnitud relativa del ataque ácido se hizo más 
evidente cuando las imágenes fueron capturadas con los mismos aumentos 
(2000x). Como se aprecia en la Figura 7-11, cuanto mayor es la concentración 
de estearato de zinc en la mezcla, menor parece la alteración superficial del 
adobe. En cambio, los cristales fueron abundantes y morfológicamente diversos 
en ZnS-0.00 (Figura 7-11.b), más pequeños en ZnS-0.50 (Figura 7-11.c) y 
prácticamente indetectables en ZnS-2.00 (Figura 7-11.d). Este último confirma 
que el grado de ataque por lluvia ácida se redujo sustancialmente al incrementar 
la dosis de estearato de zinc en la mezcla. 
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Figura 7-10. Imágenes SEM de muestras de adobe después de ensayos simulando lluvia ácida (HCl, 2.5% m/m y 
H2SO4 2.5% m/m): a) ZnS-0.00 a 1500x; b) ZnS-0.00 a 3500x mostrando cristales de yeso grandes con hábitos 
cristalinos variables; c) ZnS-0.50 a 1500x; d) ZnS-0.50 a 7000x; e) ZnS-2.00 a 2000x, en el cual los cristales de yeso 
son apenas reconocibles; f) ZnS-2.00 a 7000x, en donde los cristales son menos abundantes y similares entre sí. 
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Figura 7-11. Imágenes SEM de cristales de yeso en muestras de adobe a 2000x. a) Muestra no atacada donde se 
distingue fácilmente la fase conglomerante (binder) y los áridos; b) Cristales grandes de yeso en la muestra ZnS-
0.00; c) Cristales de yeso más pequeños en ZnS-0.50; d) Cristales a penas reconocibles en la muestra ZnS-2.00 
debido a la acción protectora del estearato de zinc. 
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Conclusiones. 
La síntesis de nanopartículas consolidantes de elevada pureza en Ca(OH)2 es 
de gran importancia en materiales históricos. Sin embargo, revisando la literatura 
científica, este enfoque no ha sido claramente abordado en la conservación del 
patrimonio arquitectónico. 
Mediante el método de precipitación (fase homogénea) y controlando el proceso 
de purificación, es posible obtener nanopartículas puras de Ca(OH)2 estables en 
base alcohólica y de pureza igual o superior al Ca(OH)2 de calidad analítica. 
Usando este método, se han obtenido rendimientos muy altos que hacen factible 
la aplicación del proceso a nivel industrial. Mediante medidas rápidas de 
conductividad eléctrica se puede controlar el grado de purificación de las 
nanopartículas cuando se obtienen en fase homogénea. 
La temperatura de reacción en la síntesis de nanopartículas de Ca(OH)2 es una 
variable fundamental para controlar el tamaño, aglomeración y estabilidad de las 
mismas. Cuando las síntesis se opera por encima de cierta temperatura (≥ 70ºC), 
las nanopartículas
 
aisladas, sonicadas y estabilizadas en 2-propanol son más 
estables y de menor tamaño. Cabe destacar que el tamaño de las nanopartículas 
de Ca(OH)2 no es solo importante para garantizar su penetración a través del 
material poroso a consolidar. Aspectos de gran interés práctico como la 
sedimentación (estabilidad) del consolidante dependen del tamaño y 
aglomeración de las nanopartículas. 
La composición del disolvente, en concreto el ratio 2-propanol-agua, resulta 
decisivo en la estabilidad de las nanopartículas de Ca(OH)2. Por encima del 40-
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50% v/v de agua, la agregación y sedimentación de las nanopartículas aumenta 
claramente. Este efecto puede deberse a interacciones por puente de hidrógeno 
entre moléculas de agua y los grupos –OH terminales del hidróxido de calcio.  
Se propone un método alternativo, no descrito con anterioridad, consistente en 
la selección de materiales de alta pureza en CaCO3 para obtener nanopartículas 
puras de Ca(OH)2. La ventaja principal del método, en fase heterogénea, reside 
en la rapidez y sencillez de ejecución. La ausencia de subproductos de reacción 
generados en el proceso, hace innecesaria la purificación del producto precursor 
de Ca(OH)2. Los rendimientos obtenidos con este método llegaron a ser 
cercanos al 100% y, por tanto, son superiores al procedimiento en fase 
homogénea. Por otra parte, la pureza cuantificada, aunque inferior, fue 
comparable a la obtenida por síntesis en fase homogénea.  
La eficacia consolidante de nanopartículas de Ca(OH)2 obtenidas por ambos 
métodos (síntesis en fase homogénea o heterogénea) ha quedado demostrada. 
Trabajando a concentraciones moderadas o bajas (5 g/L) se han obtenido muy 
buenos resultados de consolidación en tres materiales frecuentemente usados 
en construcciones históricas (adobe, estuco de cal y piedra). Además, por la 
naturaleza relativamente diluida de las suspensiones no se aprecia el 
blanqueamiento de la superficie.  
Las observaciones llevadas a cabo por SEM confirman que la dispersión del 
tratamiento en los recubrimientos no es completamente homogénea. En el mejor 
de los casos, con la metodología usada (spray), se obtuvieron recubrimientos 
(coatings) de unos 15 µm de espesor formados por nanopartículas de CaCO3 
bien fusionadas entre sí. 
El uso de sistemas de nanopartículas mixtas de Ca(OH)2 tratadas con 
hidrofugantes, podría ser una forma eficaz de evitar el deterioro de materiales 
históricos. En todos los casos, los coatings formados por nanopartículas de este 
hidróxido con oleato, palmitato o estearato de sodio fueron altamente 
hidrofóbicos como se aprecia en las medidas de absorción de agua y de ángulo 
de contacto. Además, se ha demostrado la posibilidad de obtener nanopartículas 
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funcionalizadas de Mg(OH)2 con oleato sódico por formación de oleato cálcico 
insoluble en la superficie de las nanopartículas. Este tipo de enfoque es también 
novedoso y podría suponer un avance importante en los métodos de 
conservación del patrimonio arquitectónico.   
El uso de estearato de zinc para el hidrofugado en masa de materiales de tierra  
ha desmostrado ser muy eficaz para incrementar su durabilidad frente al agua, 
principal enemigo de estos materiales. Esto abre nuevas posibilidades para la 
restauración y conservación de adobe y tapial a menudo presentes en el 
patrimonio cultural.
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The use of alcoholic suspensions of calcium hydroxide nanoparticles as consolidant for 
natural stone is widely accepted, mainly in Cultural Heritage Conservation. In the present 
experimental work, two easy synthetic procedures leading to pure Ca(OH)2 nanoparticles in 2-
propanol are compared. CaCO3 and Ca(OH)2 were used as starting materials to obtain CaO 
following two different paths using the same calcinations temperatures. In both cases, CaO was 
used to obtain suspensions of Ca(OH)2 nanoparticles by addition to 2-propanol while sonicated. The 
nanoparticles were studied by transmission electron microscopy (TEM) and the stability of 
suspensions was monitored by Nephelometry (NM). The proposed methods can be implemented in 
industry because they are fast and easy to scale up. On the other hand, the methods yield pure 
Ca(OH)2 and avoid the production of by-products, such as NaCl that require additional purification 
treatments. 
 
Biography 
 
Juan Antonio Madrid is MSc in Chemistry and has 20 years of experience on Chemical R&D and 
Vocational Education and Training (VET). He is completing the doctorate. 
Since 2015, he is the director of the National Center of Reference for Chemical VET (Spain). From 
2004 to 2015, he worked as a professor of Industrial Chemistry and Chemical Analysis. From 1998 
to 2004, Juan Antonio was working at General Electric Plastics in the R&D department. Before 
that, he worked in a pharmaceutical company during 2 years.  
 
Presenting author details  
Full name: Juan Antonio Madrid Mendoza 
Contact number:  
Twitter account: 
Linked In account: https://es.linkedin.com/in/juanantoniomadridmendoza/en  
Session name/ number: 
Category: Oral presentation 
E-mail 1: juanantonio.madrid@yahoo.es   
E-mail 2: juana.madrid@carm.es 
 
 
Synthesis of high purity Ca(OH)2 nanoparticles with improved 
properties for consolidation of cultural heritage materials 
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INTRODUCTION  
The use of limewater and nanolime suspensions 
is widely accepted in consolidation of soft 
materials. In the synthesis of Ca(OH)2 important 
amounts of NaCl are generated, but effective 
strategies focused on removing NaCl are poorly 
addressed in the literature. This paper describes 
a new method to obtain pure Ca(OH)2 
suspensions that are more respectful and 
compatible with cultural heritage materials.  
 
 
Fig. 1. Ca(OH)2 synthesis and TEM analysis.  
EXPERIMENTAL STUDY  
The experimental setup used for the 
nanoparticles synthesis is shown in Fig. 1. The 
NaCl removal was performed by controlled 
washings using Milli-Q ultrapure water. Both 
the electrical conductivity and the concentration 
in Na+ and Cl- ions were monitored by ionic 
chromatography. The yield of the method was 
evaluated to determine the influence of the 
washings. XRD and TGA analyses were used to 
study the purity of the suspensions in Ca(OH)2. 
After that, the nanoparticles were dispersed in 
2-propanol, sonicated and examined by TEM to 
investigate their size.  
RESULTS AND DISCUSSION 
The XRD spectra showed that portlandite was 
the only component in the suspension. Traces of 
calcite were detected in TGA analysis due to 
residing time of the samples in the auto-sampler 
(natural carbonation). The electrical 
conductivity was substantially reduced after 
four washings, although five to six washings 
were necessary to reach the lowest values. In 
these conditions, the yield of the synthesis was 
above 60%. Finally, TEM examination showed 
2D hexagonal plates nanoparticles ranging in 
size from 300 to 600 nm. The lowest dimension 
detected was about 6 nm. These findings 
suggest the nanoparticles are appropriate for 
consolidation of porous substrates.  
Fig. 2. XRD all peaks match with portlandite P.  
CONCLUSION 
The synthesis of pure Ca(OH)2 nanoparticles is 
feasible and similar procedures could be 
implemented in industry (easy methodology and 
adequate yield).  
Due to the high purity in Ca(OH)2 the 
suspensions are more respectful and compatible 
with cultural heritage materials. Therefore, risks 
associated to the existence of by-products are 
eliminated (e.g. NaCl).  
The TEM examination confirms the small size 
of the nanoparticles and their physical stability.  
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SUMMARY: 
The applied chemistry to Cultural Heritage Conservation is a good way to get a Society and Public 
Engagement towards chemistry field. Chemistry can help to avoid the deterioration of historic 
buildings due to physical, chemical, and biological weathering of stone: air pollution, salts and 
biodeterioration. 
 
In the present experimental work, calcarenitic stones (tabaire) from a modernist historic building 
located at Cartagena (Spain) were consolidated “in situ” using low concentrated (5 g/L) alcoholic 
suspensions of pure Ca(OH)2 nanoparticles, synthesized “ad hoc”. The tabaire rock was also used in 
the construction of the Roman Theatre of Cartagena (Spain) and there is a public concern regarding its 
conservation. The study performed in the modernist building regarding the tabaire stone can be used as 
a model for future restorations in the Roman Theatre. The nanolime synthesized was studied by 
transmission electron microscopy (TEM) and X-ray diffraction (XRD). The effectiveness of the 
consolidant treatment was studied by peeling test (tape test) and scanning electron microscopy (SEM). 
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